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Nachtrag  zu  Seite  71. 

Vakuumverdampf apparate-.  Bei  den  Vakuum-Verdampfapparaten 
ist  nur  der  letzte  Körper  an  die  eigentliche  Kondensator-Anlage  an- 
geschlossen, da  die  Dämpfe  aus  den  übrigen  Körpern  in  den  Heiz- 
kammern zur  Kondensation  gelangen.  Das  durch  Kondensation  der 
Dämpfe  entstehende  Vakuum  wird  durch  Absaugen  der  aus  den 
Lösungen  und  dem  Einspritzwasser  entweichenden  Luft  mittels  einer 
Luftpumpe  auf  entsprechender  Höhe  gehalten.  Die  Heizkammern 
tragen  zur  Entlüftung  je  ein  Verbindungsrohr  nach  der  Zarge  oder 
der  Brüdenleitung.  Das  niedrigste  Vakuum  besteht  der  Anordnung 
zufolge  im  ersten  Körper.  Die  Disposition  der  Apparate  ist  so  ge- 
troffen, dass  jeder  Körper  einzeln  ausgeschaltet  werden  kann. 

Einkörperapparate,  also  Vakuumapparate  ohne  Wiederverwen- 
dung des  Dampfes  dienen  zum  Einkochen  relativ  konzentrierter 
Lösungen,  besonders  wenn  erhöhte  Temperatur  nachteilig  für  das 
Produkt  ist. 

Seite  414  Z.  29  . . . auf  gleichem  Princip  . . . (wie  die  Injek- 
toren !). 
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Nachtrag  zu  Seite  515. 

Der  Neuheitsbegriff  bei  chemischen  Erfindungen. 

(Sammlung  chemischer  Vorträge  — Jahrgang  1902.) 

Ein  Verfahren  gilt  als  neu: 

1.  Wenn  dadurch  ein  bisher  nicht  bekanntes  Produkt  hergestellt 
wird.  (Neuheit  des  Zwecks.) 

2.  Wenn  ein  bisher  nur  unter  den  Naturerzeugnissen  Vor- 
gefundener Stoff  auf  künstlichem  Wege  geliefert  wird.  (Neuheit  des 
Verfahrens.) 

3.  Wenn  ein  bekannter  Stoff  mittels  anderer  als  der  bisher  be- 
kannten Reagentien  dargestellt  wird.  (Neuheit  der  Reaktionen.) 

4.  Wenn  eine  chemische  Verbindung  auf  anderem  als  dem  bis- 
herigen Wege  in  ihre  Elemente  zerlegt  wird.  (Neuheit  der  Analyse.) 

5.  Wenn  zwei  bekannte  chemische  Prozesse  behufs  Erreichung 
eines  sonst  auf  anderem  Wege  verfolgten  Zieles  mit  einander  zu  einem 
Verfahren  verbunden  wurden.  (Neuheit  der  Kombination.) 

6.  Wenn  andere  als  die  sonst  gebräuchlichen  Agentien  an- 
gewendet werden,  um  eine  andere  als  die  durch  die  letzteren  hervor- 
gebrachte Wirkung  zu  erzielen,  z.  B.  überhitzte  Dämpfe,  Elektrizität. 
(Neuheit  der  Agentien.) 

7.  Wenn  dem  bestimmten  quantitativen  Verhältnis,  in  welchem 
bisher  gewisse  chemische  Elemente  zum  Zweck  der  Herstellung  eines 
Stoffes  mit  einander  verbunden  wurden,  ein  anderes  bestimmtes 
quantitatives  Verhältnis  derselben  mit  gleichem  Erfolg  substituiert 
wird.  (Neuheit  der  Quantitätsbestimmung.) 


Anleitung  zu  präparativen  Arbeiten 
und  Übungen. 


AS  präparative  Arbeiten  bezweckt,  Reaktionen  für 
jeden  gegebenen  Fall  so  auszuarbeiten,  dass  Reak- 
tionsverlauf und  -produkt  in  ihrer  Wechselbezieh- 
ung genau  festgelegt  werden.  Die  elementare  Zusammen- 
setzung und  Konstitution  jedes  Reaktionsproduktes  giebt 
innerhalb  gewisser  Grenzen  einen  Aufschluss  über  seine  Ent- 
stehung aus  den  gewählten  Reagentien.  Ein  eigentliches 
Bild  der  thatsächlichen  Gesamtreaktion  erhält  man  aber  erst, 
wenn  der  Verbrauch  der  Reagentien  zur  Hauptreaktion  und 
zu  Nebenreaktionen  bei  wechselnden  Versuchsbedingungen 
festgestellt  wurde.  Eine  Reihe  solcher  zahlenmässiger  Er- 
gebnisse bietet  dann  die  Möglichkeit,  die  Versuchsanord- 
nung im  Sinne  einer  gewollten,  thunlichst  einheitlichen 
Reaktion  zu  wählen.  Die  Einzelheiten  dieser  Bedingungen 
lassen  sich  zu  einer  als  Verfahren  bezeichneten  Arbeits- 
vorschrift vereinigen.  — Es  kann  aber  eine  Reaktion  auch 
nur  nach  Massgabe  der  rein  erfahrungsgemäss  für  sie  gün- 
stigsten Bedingungen  ausgeführt  werden.  Dies  Ergebnis 
stellt  dann  einen  Specialfall  dar  und  wird  ausschliesslich 
von  Bedeutung  sein,  wenn  die  Reaktion  einfach  und  glatt 
verläuft  oder  wenn  theoretische  Voraussetzungen  nur  eine 
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experimentelle  Bestätigung  auf  Grund  des  Analysenbefundes 
-des  Reaktionsproduktes  erhalten  sollen. 

Das  präparative  Arbeiten  kann  daher  als  eine  Art  des 
quantitativen,  analytischen  Arbeitens  betrachtet  werden;  nur 
ist  es  nicht  wie  dieses  an  bestimmte  Reaktionen  gebunden. 
Es  hat  eine  zweifache  Aufgabe : 

1)  Gewählte  Reaktionen  sollen  so  ausgeführt  werden, 
dass  jedes  Reaktionsprodukt  als  genügend  reines  Präparat 
isoliert  und  gewonnen  werden  kann.  Da  nun  aber  die 
Wechselbeziehung  der  Mengen  von  Ausgangsmaterialien 
und  Produkten  entscheidend  ist,  so  muss  die  Aufarbeitung 
des  Reaktionsgemisches  quantitativ  erfolgen.  Ist  letzteres 
heterogen,  so  kann  es  direkt  durch  Filtration,  Pressen, 
Dekantieren,  Scheiden  etc.  getrennt  werden.  Bei  homo- 
genen Gemischen  wird  man  eine  Trennung  auf  Grund  ver- 
schiedenen Aggregatszustandes  herbeiführen  müssen,  sei  es 
durch  Auslaugen  fester  Reaktionsgemische  oder  durch  Aus- 
salzen, Einengen,  Destillieren,  Extrahieren  von  Lösungen  etc. 
Dieselben  Methoden  werden  auf  die  Rohprodukte,  der 
Reaktion  anzuwenden  sein,  um  deren  genügende  Reinigung 
vorzunehmen.  Zu  letzterem  Zwecke  wird  man  eine  nötigen- 
falls mehrfache  Wiederholung  der  Trennung  vornehmen, 
z.  B.  Sublimieren,  Umkrystallisieren,  Fraktionieren,  Um- 
lösen etc. 

Diese  Methoden  der  Trennung  müssen  in  bestimmter, 
zweckmässiger  Weise  (präparative  Trennungsmethoden)  aus- 
geführt werden,  damit  sie  analytischen  Wert  besitzen.  Die 
Arbeits Verluste,  welche  zulässig  sind,  können  hier  zwar 
einen  gewissen  grösseren  Betrag  ausmachen,  da  eine  grössere 
Menge  in  Angriff  genommen  und  nur  eine  relative  Über- 
einstimmung, insoweit  sie  bei  den  jeweilig  herrschenden 
Verhältnissen  erreichbar  ist,  gefordert  wird. 

2)  Es  soll  der  Reaktionsverlauf  an  sich  und  die  Kon- 
stitution der  Reaktionsprodukte  ermittelt  werden.  Die  Zu- 
sammensetzung der  Reaktionsgemische  in  jedem  gewählten 
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und  damit  gegebenen  Zeitpunkte  wird  durch  rein  analy- 
tische Methoden  festgestellt,  nachdem  die  Reaktion  zum 
Stillstand  gebracht  wurde.  Die  Elementaranalyse  und  Mo- 
lekulargewichtsbestimmung der  Produkte  sowie  deren  Deri- 
vate, welche  zum  Nachweis  gewisser  Atomgruppierungen 
(z.  B.  das  Oxim  oder  Hydrazid  für  Ketone  etc.)  dargestellt 
wurden,  geben  vereint  mit  den  Bestimmungen  der  allge- 
meinen Eigenschaften  der  einzelnen  Verbindungen  das  übrige 
nötige  Zahlenmaterial. 

Die  Reaktionsbedingungen , welche  zu  wählen  sind, 
können  Änderungen  der  Reagensmengen,  Zeit,  Temperatur 
und  des  Druckes,  namentlich  die  ersteren  drei  betreffen. 
Die  Reagensmengen  können  je  nach  den  einzuhaltenden 
Konzentrationen,  den  überschüssig  oder  unzureichend  ge- 
wählten Mengen,  der  Art  des  Zusatzes,  an  sich  und  in  ihrer 
Wirkung  variiert  werden;  analog  wechselt  man  die  Reak- 
tionstemperatur durch  Anheizen,  Abkühlen  des  Gemisches 
oder  durch  Einhalten  jeweilig  gewählter  Temperaturgrenzen. 
Die  von  Fall  zu  Fall  nötige  Reaktionszeit  kann  bei  mög- 
lichst vollständigem  Verbrauch  eines  Agens  durch  zeit- 
weilige qualitative  Prüfung  des  Gemisches  erbracht  werden. 
Bei  unvollständigem  Verbrauch  des  Materiales  wird  durch 
Proben  das  Maximum  der  Umsetzung  quantitativ  aufgesucht, 
wenn  nicht  durch  einen  grossen  Reagensüberschuss  die 
völlige  Umwandlung  der  Substanz  angestrebt  wird. 

Es  muss  also  allgemein  für  ein  bestimmtes  Reagens- 
mengen-Verhältnis der  Einfluss  der  Temperaturänderung  und 
die  Abhängigkeit  der  Zeit  bezüglich  der  thunlichst  vollstän- 
digen Umsetzung,  wie  sie  doch  im  Interesse  der  Präparate- 
darstellung meist  anzustreben  ist,  bestimmt  werden.  Ein 
Gleiches  gilt  für  Mengenänderungen  bei  konstant  gehaltener 
(möglichst  zweckmässig  gewählter)  Temperatur.  Um  be- 
reits ein  Urteil  aus  wenigen  Versuchen  zu  erhalten,  wird 
man  erst  als  Versuchsanordnung  Grenzwerte,  wie  sie  für 
den  gegebenen  Fall  als  geeignet  erscheinen,  wählen.  Der 
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günstigste  Wert  wird  alsdann  durch  Einengen  der  Ver- 
suchsgrenzen bestimmt. 

Entsteht  das  gewünschte  Produkt  bei  der  in  Betracht 
gezogenen  Reaktion  nicht  allein,  sondern  gleichzeitig  mit 
Neben-  und  Zersetzungsprodukten,  so  wird  es  darauf  an- 
kommen, diese  störenden  Reaktionen  auszuschalten.  Man 
erreicht  dies  z.  B.  durch  Einhalten  bestimmter  Temperatur- 
grenzen oder  durch  Anstreben  eines  inhomogenen  Reak- 
tionsgemisches, wobei  die  Reagentien  zu  langsamer  Wir- 
kung gebracht  werden  sollen,  oder  das  eigentliche  Produkt 
abgeschieden  wird.  Umkehrbare  Reaktionen  wird  man 
durch  Kondensationsmittel  im  eigentlichen  Sinne  vorteil- 
hafter anordnen.  Dem  Einfluss  der  Nebenreaktionen  wird 
am  leichtesten  zu  begegnen  sein,  wenn  diese  auch  für  sich 
allein  studiert  werden  können. 

Der  Mechanismus  des  Reaktionsverlaufes  wird  durch 
mehrere  Versuche  mit  Reagensmengen  in  molekularem 
Verhältnisse,  mit  deren  Reaktionsprodukten  oder  durch 
Isolierung  von  Zwischenprodukten  ermittelt.  Letztere  wird 
man  durch  vorzeitiges  Abbrechen  der  Reaktion  oder  durch 
Zugabe  von  Agentien,  welche  vermutete  Zwischenprodukte 
direkt  chemisch  binden  (z.  B.  Zugabe  von  Formaldehyd, 
bei  der  elektrolytischen  Reduktion  von  Nitrobenzol,  um 
vorübergehend  entstandenes  Phenylhydroxylamin  nachzu- 
weisen), isolieren.  Der  Reaktionsverlauf  kann  aber  auch 
durch  Anwendung  der  Gesetze  der  chemischen  Kinetik 
festgestellt  werden. 

Bringt  man  mehrere  reaktionsfähige  Stoffe  zusammen, 
so  wird  die  Umsetzung  erfolgen,  wenn  die  kleinsten  Teile 
der  Stoffe,  die  Moleküle,  derart  Zusammentreffen  und 
-stossen,  dass  eine  Lockerung  des  Atomverbandes  und  da- 
mit die  Umsetzung  eintreten  kann.  Es  wird  aber  nur  eine 
bestimmte  Anzahl  der  Stösse  eine  Umsetzung  im  Sinne  der 
Reaktionsgleichung  zur  Folge  haben ; diese  wird  nun  in 
der  Zeiteinheit  um  so  grösser  sein,  je  grösser  die  Einzel- 
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konzentrationen  sind.  Der  Umsatz  wird  also  dem  Produkt 
der  Einzelkonzentrationen  proportional  sein  müssen.  Be- 
zeichnet man  mit  c1}  c2...  die  aktiven  Massen  der  reagieren- 
den Stoffe,  d.  h.  die  in  der  Einheit  enthaltenen  Mengen 
(die  räumlichen  Konzentrationen  werden  angegeben  in 
Molen,  d.  h.  in  Grammmolekulargewichten  pro  Liter),  mit 
k eine  Konstante,  die  nur  von  den  reagierenden  Stoffen 
und  der  Temperatur  abhängig  ist,  und  Geschwindigkeits- 
koefficient  genannt  wird,  so  ergiebt  sich  die  Geschwindig- 
keit v des  Umsatzes  zu: 

v = k.cI.c2..  (Massenwirkungsgesetz)  (i). 

Für  einen  anderen,  gleichzeitig  aber  im  entgegenge- 
setzten Sinne  verlaufenden  Prozess  soll  folgende  Gleichung 
bestehen: 

v — k * Cj  • C2  • • • 

Zu  beobachten  ist  aber  nur  die  Differenz  der  beiden 
Reaktionsgeschwindigkeiten.  Für  den  Reaktionsverlauf,  d.  h. 
für  die  Geschwindigkeit,  mit  welcher  die  Reaktion  dem 
Gleichgewicht  zustrebt,  gilt  also  der  Ausdruck: 

V = v — v"  = k.  cx  .c2...  — k'c/.c/. ..  (2), 
welcher  das  Grundgesetz  der  chemischen  Kinetik  darstellt. 

Für  den  Gleichgewichtszustand  ist: 

v — v = O. 

Man  erhält  somit  als  Grundgesetz  der  chemischen 
Statik  die  Beziehung: 

k . Cj . c2 ...  ===  k . Cj . c2 ...  (^ ) . 

Für  den  allgemeinen  Fall  hat  man  eine  grössere  An- 
zahl von  Molekülgattungen  (Ax,  A2,  A3 . . . ),  welche  sich 
in  molekularen  Mengen  zu  neuen  Körpern  (Ax , A/,  A3'  . . .) 
umsetzen  mögen,  zu  berücksichtigen.  Die  Reaktions- 
gleichung sei  folgende: 

Ax  -p  A2  -P  A3  . . . — Aj  -p  A2  -p  A3 .... 

Das  Zeichen  bedeutet,  dass  die  Reaktion  auch 

umkehrbar  ist,  also  in  zweierlei  Sinn  verlaufen  kann. 
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Die  wirksamen  Massen  der  einzelnen  Stoffe  seien  hier- 
bei analog  cx,  c2  . . . c x',  c2\  . . . 

Bezeichnet  man  nun  mit  x die  zur  Zeit  t umgesetzte 

• • cl  X 

Menge  eines  derselben,  so  ist  — (d.  h.  das  Verhältnis  der 

Zunahme  von  x zu  der  während  derselben  verlaufenen  Zeit) 
gleich  der  Reaktionsgeschwindigkeit. 

Es  ergiebt  sich  z.  B.  für  4 Molekülgattungen  mit  den 
ursprünglichen  (t  ==  o)  Konzentrationen  aI;  a2-,  a/,  a/  die 
Gleichung: 

^ = k(ax  — x)  (a2  ~ x)  — k'(ax'  + x)  (a*'  + x)  (4). 

Die  meisten  Reaktionen  verlaufen  aber  nur  in  einem 
Sinne,  d.  h.  die  eine  der  partiellen  Reaktionsgeschwindig- 
keiten (etwa  k)  ist  sehr  gross  im  Vergleich  zur  anderen  (k'). 

Es  reduziert  sich  dann  die  Gleichung  auf  das  positive  Glied: 

^ = k(ax  — x)  (a2  — x). 

Erfährt  nur  eine  Molekülgattung,  wie  dies  bei  unimo- 
lekularen  Reaktionen  der  Fall  ist,  eine  wesentliche  Änderung 
der  Konzentration,  so  erhält  man: 

= k^a  x)  (5).  | 

Für  bimolekulare  Reaktionen  (z.  B.  die  Verseifung  der 
Ester)  gelten,  je  nachdem  Ester  und  Base  in  beliebiger  oder 
äquivalenter  Menge  vorhanden  sind,  die  Gleichungen: 

^ = k2(a  — x)  (b  — x)  (6)  oder 

^ = k3(a  — x)2  (7) 

Die  ursprünglichen  Konzentrationen  der  Agentien  (Base 
und  Ester)  sind  mit  a und  b bezeichnet. 

Man  erhält  nun  durch  Integration  von  Gleichung  (5) 

— ln(a  — x)  = kx  t + const. 

Bestimmt  man  dann  die  Konstante  so,  dass  x und  t 
gleichzeitig  Null  sind  (Anfangsbedingung  t = o,  x = o), 
so  ist: 
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const  = — Ina 
I a 

kr  = — 1 n . 

t a — x 


und  damit 


Analog  ergeben  sich  aus  Gleichung  (6)  und  (7)  die 
Werte : 


k,  = 


ln 


(a  — x)b 


(a  — b)t  (b  — x) 


und 


Es  sei  hier  noch  vermerkt,  dass  für  monomolekulare 
Reaktionen  auch  mehrere  Stoffe  nötig  sein  können,  aber 
dann  müssen  sie  bis  auf  die  eine  in  so  grosser  Menge 
vorhanden  sein,  dass  Änderungen  ohne  Einfluss  sind.  Ein 
Beispiel  einer  derartigen  Reaktion  ist  z.  B.  die  Zuckerin- 
version in  sehr  verdünnter  Lösung. 

Tri-  und  tetramolekulare  Reaktionen  sind  schon  sehr 
selten;  für  sie  gelten  aber  auch  analoge  Beziehungen. 

Berücksichtigt  man  nicht  bloss  homogene  (wie  vor- 
stehend allgemein  angenommen  ist),  sondern  auch  hete- 
rogene Systeme,  so  kann  die  Umsetzung  nur  proportional 
der  Oberfläche  sein,  an  welcher  die  Wirkung  stattfindet. 
Die  Bestimmung  des  Faktors  (o),  welcher  den  Einfluss 
der  Oberflächenbeschaffenheit  darstellt,  bietet  wesentliche 
Schwierigkeiten.  Es  ist 

~ = k o (a  x)  (8). 

Der  Reaktionsverlauf  und  damit  die  Zahl  der  an  der 
Reaktion  teilnehmenden  Molekülgattungen  kann  nun  durch 
die  Gesetze  der  chemischen  Kinetik  festgestellt  werden, 
wenn  man  ermittelt,  welche  Gleichung  einen  konstanten 
Wert  für  k liefert.  Man  kann  den  gleichen  Zweck  er- 
reichen, wenn  man  für  verschiedene  Anfangskonzentrationen 
die  Zeiten  bestimmt,  deren  es  zur  Umwandlung  der  halben 
des  Umsatzes  fähigen  Substanzmenge  bedarf.  Bei  mono- 
molekularen Reaktionen  ist  sie  unabhängig  von  der  ur- 
sprünglich angewendeten  Konzentration,  bei  bimolekularen 
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derselben  umgekehrt  proportional,  bei  trimolekularen  dem 
Quadrat  derselben. 

Es  erwies  sich  in  dieser  Weise  z.  B.  die  Verseifung 
der  Ester  zweibasischer  Säuren  z),  die  als  trimolekulare 
Reaktion  zu  vermuten  wäre,  als  bimolekulare  Reaktion, 
indem  bei  der  Einwirkung  des  Alkalis  auf  den  Ester  zu- 
erst das  Salz  der  Estersäure  und  dann  dasjenige  der  zwei- 
basischen Säure  gebildet  wurde.  Die  Verseifung  des  Bern- 
steinsäureesters z.  B.  erfolgt  gemäss  den  Gleichungen: 
C2H4(C02C2H5)2  + 2NaOH  = C2H4(C02C2H5)C02Na 
+ C2H5.OH  + NaOH. 

C2H4(C02C2H5)C02Na  + C2H5.OH  + NaOH 
= C2H4(C02Na)2  + 2C2Hs.OH. 

Die  experimentelle  Prüfung  wurde  in  der  Weise  aus- 
geführt, dass  der  Ester  in  verdünnter  Lösung  bei  konstanter 
Temperatur  (z.  B.  22,7°)  mit  Natronlauge  verseift  wurde. 
Man  entnahm  von  Zeit  zu  Zeit  dem  Reaktionsgemisch 
Proben,  welche  behufs  Ermittlung  des  noch  vorhandenen, 
freien  Alkalis  titriert  wurden.  Es  ergab  sich  nun,  dass  aus 
dem  Beobachtungsmaterial  keine  Konstante,  welche  einer 
trimolekularen  Reaktion  entsprach,  berechnet  werden  konnte. 
Man  konnte  aber  aus  dem  ersten  und  letzten  Stadium  der 
Verseifung  zwei  verschiedene  Konstanten  (einem  bimole- 
kularen Verlauf  entsprechend)  berechnen.  Für  das  mittlere 
Stadium,  bei  welchem  nicht  eine  Reaktion  vorwiegt,  son- 
dern bei  welchem  beide  Reaktionen  gleichzeitig  verliefen, 
ergaben  sich  beobachtete  Werte,  welche  mit  den  durch 
graphische  Integration  berechneten  übereinstimmten. 

Es  lässt  sich  also  hierdurch  der  stufenweise  Verlauf 
von  Reaktionen  und  damit  das  Auftreten  von  Zwischen- 
produkten beweisen. 

Berücksichtigt  man  ausser  dem  Einfluss  der  Konzen- 
tration noch  denjenigen  der  Temperatur  auf  die  Geschwin- 


*)  O.  Knoblauch,  Z.  f.  phys.  Chem.  26  (1898^,  95. 
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digkeitskonstante,  so  kann  der  Reaktionsverlauf  für  jede 
beliebige  Temperatur  und  jedes  Konzentrationsverhältnis 
berechnet  werden. 

Es  ergiebt  sich  nun  aus  Gleichung  (3),  dass  das  Ver- 
hältnis der  beiden  Reaktionsgeschwindigkeiten  für  V = O 
eine  Konstante,  die  sogenannte  Gleichgewichtskonstante  (K) 
darstellt. 


kr  t 

Ci  . C2 
k'  Ci . C2 


const  = K. 


Mit  Hilfe  dieses  Wertes  lässt  sich  die  Abhängigkeit 
der  Reaktionsgeschwindigkeit  von  der  Temperatur  durch 
folgende  Gleichung  darstellen: 

d ln  K q 

dT  = R.Ta* 

Es  bedeutet  in  derselben  q die  Wärmetönung  der 
Reaktion  gemessen  bei  der  absoluten  Temperatur  T und 

k 

R die  Gaskonstante.  Setzt  man  für  K den  Wert  77,  so 

k ’ 


erhält  man  die  Gleichung: 
dln  k 


k' 


dT 


dlnk 
dT  : 
dlnk' 
dT 


RT2' 
A^ 

: T* 

_ A' 


welche  sich  in  die  beiden  allgemeineren 
+ B 

+ B auflösen  lässt. 


Hierbei  ist 


A'  — A = und  B eine  beliebige  Temperaturfunktion. 

Es  ist  nun  häufig  B = O,  so  dass  man  die  Gleichung: 
dlnk  A 

Yy~  = Yz  0(^er  integriert 
Ink  = — y + C erhält. 

C bedeutet  eine  Konstante,  aber  keine  Temperatur- 
funktion. 

Sind  die  k Werte  für  zwei  Temperaturen  gegeben,  so 
lassen  sich  auch  die  Konstanten  A und  C berechnen  und 
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damit  kann  auch  die  Abhängigkeit  der  Reaktionsgeschwin- 
digkeit von  der  Temperatur  rechnerisch  festgestellt  werden. 

Aus  dem  Vorstehenden  ergeben  sich  für  das  präpa- 
rative Arbeiten  folgende  praktische  Gesichtspunkte: 

1)  Die  für  präparative  Zwecke  verwerteten  Reaktionen 
müssen  derart  ausgeführt  werden,  dass  die  obwaltenden 
quantitativen  Beziehungen  genau  festgestellt  sind.  Jeder 
Einzelversuch  wird  und  muss  in  dieser  Hinsicht  zahlen- 
mässige  Belege  beibringen.  Das  Referat  der  Arbeiten  darf 
sich  also  diesbezüglich  nicht  in  allgemeinen  Ausdrücken 
und  Angaben  bewegen;  sonst  würden  die  Arbeiten  nur  als 
qualitative  Vor  versuche  zu  betrachten  sein.  Jedenfalls  würde 
es  eine  unnötige  Scheu  sein,  wenn  bei  genau  präcisierten 
Versuchen  das  Ergebnis  aus  Sorge  wegen  zu  geringer  pro- 
zentischer  Ausbeute  allgemein  berichtet  würde.  Jede  quan- 
titative, saubere  und  sachgemäss  angeordnete  Arbeit  wird 
stets,  welches  Resultat  sie  auch  ergeben  mag,  eine  Hand- 
habe für  vorteilhaftes,  weiteres  Arbeiten  bieten.  Es  wird 
Niemand  verlangen,  dass  bei  Einzelversuchen,  wie  sie  des 
seltenen  oder  kostspieligen  oder  nach  längerer  Versuchsreihe 
in  geringer  Menge  übrig  bleibenden  Materiales  wegen  oft 
nötig  sind,  sofort  auch  das  Maximum  der  eigentlichen  Um- 
setzung getroffen  werde.  Der  Erfolg  der  Arbeit  muss  aber 
zahlenmässig  belegt  werden,  wenn  zufolge  der  Ausführung 
auf  ein  präparatives  Resultat  im  eigentlichen  Sinne  An- 
spruch gemacht  wird.  Es  werden  dann  auch  unwillkürlich 
die  Angaben  über  Reaktionen  mit  geringen  Ausbeuten  durch 
Beobachtungen  und  Erfahrungen  gestützt  werden,  welche 
sonst  oft  unerwähnt  bleiben. 

2)  Das  quantitative  Aufarbeiten  eines  bei  präparativen 
Arbeiten  erhaltenen  Reaktionsgemisches  ist  aber  in  den 
meisten  Fällen  nicht  derart  einfach  nach  gegebenen  Formen, 
wie  dies  bei  Arbeiten  rein  analytischer  Natur  üblich  ist, 
ausführbar.  Hier  gilt  es,  Reaktionen  nach  dem  sich  zeigen- 
den Verlauf  zu  leiten  und  Trennungen  von  Gemischen  so 
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vorzunehmen,  dass  der  Reaktionsverlauf  klar  gelegt  wird. 
Aus  diesem  Grunde  ist  es  nötig,  das  Wesen  des  chemischen 
Vorganges  an  Analogiefällen  zu  studieren  und  die  Gesamt- 
heit der  jeweilig  in  Betracht  kommenden  allgemeinen  Eigen- 
schaften der  Reagentien  zu  kennen,  um  späterhin  durch 
bestehende,  herbeiführbare  oder  sich  zeigende  Unterschiede 
die  Trennung  vorzunehmen.  Für  jede  der  einzelnen  Arbeiten 
giebt  es  eine  Art  der  einwandfreien  experimentellen  Aus- 
führung. Der  Praktikant  muss  sich  daher  erst  diese  an- 
eignen. Aus  diesem  Grunde  muss  der  Praktikant  erst 
Reaktionsgemische  allgemein  trennen  und  aufarbeiten  lernen 
(in  Form  von  Analysen),  wenn  seine  Arbeiten  späterhin 
präparativen  Wert  besitzen  sollen.  Seine  eigentlichen,  prä- 
parativen Übungen  sind  in  gleicher  Weise  wie  die  analy- 
tischen Arbeiten  in  Form  von  Analysen  anzuordnen,  da- 
mit der  Praktikant  auch  bei  diesen  Arbeiten  nicht  sorglos, 
sondern  sorgsam  vorgehe  und  lerne.  Die  Ausgabe  ver- 
schieden prozentiger  Ausgangsmaterialien  wird  die  nötige 
Arbeitskontrolle  ermöglichen. 

Es  sei  hier  noch  darauf  hingewiesen,  den  Lehrgang 
der  präparativen  Übungen  so  einzurichten,  dass  zu  jedem 
besonderen  Abschnitt  eine  umfassende  theoretische  Aufgabe 
dem  Praktikanten  gestellt  wird. 


I.  Das  präparative  Arbeiten. 


AS  präparative  Arbeiten  umfasst  die  Elemente  der 
Arbeitstechnik,  welche  ausschliesslich  auf  der  Be- 
obachtung und  Verwertung  der  Zustandseigen- 
schaften von  Agentien,  Reaktionsgemischen  und  Produkten 
beruhen  uud  im  Sinne  einer  Reaktion  dienen  sollen.  Im 
Gegensatz  hierzu  behandeln  die  präparativen  Methoden  die 
Bedingungen  und  die  Anordnung  der  einfachen  Reaktionen 
an  sich  und  damit  gleichzeitig  die  der  Einführung  und 
Wandlung  der  wichtigsten  Atomgruppen  (der  Gruppen  von 
Vorgangseigenschaften). 

i.  Vorbereiten  der  Materialien  für  präparative 
und  technische  Zwecke. 

Die  festen  Reagentien  müssen  vor  ihrer  Verwendung 
zu  Reaktionen  meist  besonders  vorbereitet  werden.  Diese 
vorbereitenden  Arbeiten  sind  besonders  wichtig  bei  der 
technischen  Ausführung  von  Reaktionen,  da  hier  die  grossen 
Materialmengen  besonders  zweckmässige  Einrichtungen  for- 
dern, während  die  Laboratoriumspraxis  mit  einfachen  Mitteln 
auskommt.  Als  vorbereitende  Arbeiten  seien  hier  berück- 
sichtigt das  Zerkleinern,  Mahlen,  Sieben,  Mischen,  Probe- 
ziehen und  Abwägen  von  Rohstoffen  und  Produkten. 
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A.  Das  Zerkleinern  von  Materialien. 

Man  unterscheidet  je  nach  dem  Grade  der  Zerkleinerung: 

1)  Maschinen  oder  Apparate  zur  Herstellung  von  Schotter. 

2)  j)  i)  v )■>  }}  Schrot. 

3)  }}  })  >>  )>  >>  » Mehl. 

Das  Vorzerkleinern  von  Materialien,  welches  Schotter 

liefert,  wird  mittels  Steinbrecher  vorgenommen.  Der  Stein- 
brecher besteht  aus  einem  starken  Rahmen , welcher  zwei 
Brechbacken  aus  Hartguss  trägt.  Von  diesen  Backen  ist 
der  eine  fest  in  den  Rahmen  eingelagert,  während  der 
andere,  die  sogenannte  Schwinge,  durch  einen  Excenter  hin 
und  her  bewegt  wird.  Der  spitze  Winkel,  welcher  von  den 
beiden  Backen  gebildet  wird,  dient  als  Eintragsöffnung,  und 
in  dem  Mass,  als  das  Material  zwischen  den  Druckplatten 
nach  unten  sinken  kann,  wird  es  zerkleinert,  bis  es  aus 
der  regulierbaren  Öffnung  des  Brechmaules  in  Walnuss- 
grösse herabfällt. 

Das  Vorzerkleinern  wird  im  Laboratorium  vorteilhaft 
auf  einer  starken  Eisenplatte  mit  hohem  Bord  vorgenommen. 
Die  Rohstoffe  werden  darauf  durch  einen  schweren  Hammer 
zerschlagen. 

Schrot  stellt  man  je  nach  der  Härte  des  Materials  in 
Pochwerken,  Walzwerken,  Kollergängen  oder  Desintegratoren 
(Schleudermühlen)  und  Excelsiormühlen  her. 

Pochwerke  liefern  ein  Korn  von  10 — 15  mm.  Sie  be- 
stehen aus  einer  Anzahl  von  Stempeln,  welche  von  einem 
Hebedaumen  abwechselnd  gehoben  werden,  um  alsdann  beim 
Niederfallen  das  auf  einer  treppenartigen  Sohle  befindliche 
Material  zu  zerstampfen. 

Walzwerke  geben  ein  Schrot  von  5 — 10  mm  Korn- 
grösse. Das  Zerkleinern  wird  durch  ein  Walzenpaar  bewirkt, 
von  welchem  die  eine  Walze  glatt,  die  andere  aber  geriffelt 
ist.  Eine  Walze  läuft  in  einem  stellbaren  Lager,  welches 
durch  Pufferfedern  gegen  das  feste  angepresst  wird.  Diese 
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Anordnung  dient  dazu,  den  Abstand  zwischen  den  Walzen 
zu  vergrössern,  wenn  härtere  Materialstücke  in  die  Maschine 
gelangen,  und  verhindert  damit  Brüche  der  Maschinenteile. 
Der  Antrieb  erfolgt  auf  die  feste  Walze  und  durch  so- 
genannte Kuppelräder  auf  die  bewegliche  Walze.  Das 
Material  wird  durch  einen  Aufgebeapparat  mit  Rüttelwerk 
eingetragen. 

Kollergänge  bestehen  aus  zwei  schweren  Läufer-  oder 
Kollersteinen,  welche  mit  einem  Mantel  aus  Hartguss  um- 
geben und  durch  Kurbeln  an  einer  senkrechten  Königs- 
welle mit  oberen  Antrieb  befestigt  sind.  Die  Steine  laufen 
auf  einem  Teller  aus  Hartguss  und  sind  derart  angeordnet, 
dass  jeder  von  ihnen  je  nach  der  Schicht  des  Mahlgutes 
sich  heben  und  senken  kann.  Letzteres  wird  durch  mit- 
rotierende Schabervorrichtungen  beständig  nach  innen  ge- 
schafft, ev.  auch  durch  die  Ausfallöffnung  entleert.  Sollen 
Materialien  unter  Zufluss  von  Wasser  vorgemahlen  werden,  so 
verwendet  man  sogenannte  Nasskollergänge,  bei  welchen 
die  Steine  in  einem  Wasserbehälter  laufen. 

Desintegratoren  oder  Schleudermühlen  bestehen  aus  zwei 
Trommeln,  welche  je  2 bis  3 konzentrische  Reihen  Stahl- 
stäbe tragen  und  in  einander  geschoben  sind.  Diese 
Trommeln  rotieren  im  entgegengesetzten  Sinne  zu  einander 
mit  grosser  Geschwindigkeit  (ca.  1000  Touren  pro  Minute). 
Das  Material  wird  durch  Einfülltrichter  in  die  innerste 
Stiftenreihe  gebracht  und  durch  die  Centrifugalkraft  unter 
gleichzeitiger  Zerkleinerung  nach  aussen  geschleudert. 

Excelsiormühlen  bewirken  die  Materialzerkleinerung 
durch  zwei  ringförmige,  vertikale  Scheiben,  welche  kon- 
zentrisch angeordnete  Reihen  von  Zähnen  mit  dreieckigem 
Durchschnitt  tragen.  Die  Zähne  der  einen  Scheibe  passen 
in  die  Zwischenräume,  Furchen,  der  anderen.  Wird  das 
Material  in  der  Mitte  eingetragen,  so  treibt  es  die  Centri- 
fugalkraft durch  die  Zahnlücken  nach  aussen. 

Desintegratoren  und  Excelsiormühlen  dienen  nur  zum 
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Schroten  weicherer  Materialien  wie  Alaun,  Gips,  Sulfat, 
Calciumphosphat,  Blutlaugensalz,  Ultramarin,  Weinstein, 
Brechweinstein,  Brote  der  Filterpressen  etc. 

Im  Laboratorium  wird  das  Vormahlen  im  hohen  Stahl- 
mörser, Achatmörser  oder  bei  weichen  Materialien  in 
weiten  Porzellanreibschalen  vorgenommen.  In  letzteren 
kann  die  Substanz  zerdrückt  und  zerrieben,  ev.  auch  mit 
Wasser  angerieben  werden.  Man  wird  nur  kleine  Anteile 
auf  einmal  eintragen,  um  das  Zerkleinern  zu  erleichtern. 
Ein  zeitweises  Absieben  des  feinen  Mehles  wird  ebenfalls 
vorteilhaft  sein.  Sind  grössere  Mengen  Substanz  zu  zer- 
kleinern, so  können  Excelsiormühlen  in  entsprechender  Aus- 
führung hierfür  dienen.  Diese  sind  für  Hand-  oder  Maschinen- 
betrieb eingerichtet  und  können  je  nach  dem  Durchmesser 
der  Mahlscheiben  (z.  B.  80,  120,  160,  200  mm)  ein  ge- 
ringeres oder  grösseres  Quantum  (5 — 25,  10 — 40,  15  — 50, 
50 — 160  Kg  pro  Stunde)  Mahlgut  liefern. 

Mehl  wird  durch  Mahlen  der  Materialien  in  Mahl- 
gängen oder  in  Kugelmühlen  hergestellt. 

Mahlgänge  dienen  ausschliesslich  zum  Feinmahlen.  Sie 
bestehen  aus  zwei,  meist  horizontal  liegenden  Steinen,  von 
welchen  einer  rotiert.  Das  Material  wird  in  der  Mitte  ein- 
getragen, fällt  auf  den  rotierenden  Stein  und  wird  durch 
die  Centrifugalkraft  zwischen  den  Steinen  hindurch  nach 
aussen  getrieben.  Soll  das  Produkt  besonders  fein  gemahlen 
werden,  wie  z.  B.  bei  Glasuren,  Farben  etc.,  so  wird  das 
Mahlen  unter  beständiger  Zuführung  von  Wasser  vor- 
genommen. 

Kugelmühlen  sind  rotierende  Trommeln,  deren  Mäntel 
aus  6 bezw.  12  Mahlplatten  gebildet  werden.  Letztere  sind 
auf  der  einen  Hälfte  verstärkt  und  nach  einwärts  gebogen, 
auf  der  anderen  Hälfte  gelocht  und  mit  nach  auswärts  ge- 
richteten Blechschaufeln  versehen.  Jede  Trommel  ist  auf 
ihrem  gesamten  Umfang  mit  zwei  übereinanderliegenden 
Siebmänteln  bedeckt.  Die  inneren  Siebe  sind  aus  Stahl- 
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blech,  die  äusseren  von  Metallgewebe  hergestellt.  Die 
Mühle  ist  von  einem  Gehäuse  aus  Eisenblech  umgeben 
und  erhält  durch  einen  seitlichen  Antrieb  eine  Umdrehungs- 
geschwindigkeit von  18 — 22  Touren  pro  Minute.  Das 
Material  wird  durch  einen  Einlauftrichter  in  Achsenhöhe 
eingefüllt,  gleitet  auf  der  Innenseite  der  Mantelfläche  hin 
und  wird  hierbei  durch  einen  Satz  von  Gussstahlkugeln 
zerkleinert.  Die  Kugeln  zerschlagen  das  Mahlgut,  welches 
je  nach  der  Grösse  des  Kornes  durch  die  Mahlplatten  oder 
Siebe  fällt.  Hierbei  gelangt  auch  das  gröbere  Material 
wieder  von  den  Stahlsieben  aus  durch  die  sogenannten 
Rücklaufschaufeln  nach  dem  Innern  zurück ; denn  die  Platten 
sind  an  einer  Seite  erhöht  und  bilden  an  den  Stellen,  wo 
sie  Übereinandergreifen,  kanalförmige  Zwischenräume  für 
den  Rücklauf.  Das  Mehl  sammelt  sich  in  dem  Blech- 
gehäuse an  und  kann  von  hier  aus  in  angehängte  Säcke 
abgelassen  werden.  Für  die  Entleerung  der  Mühle  dient 
ein  Mannloch. 

Im  Laboratorium  wird  das  Feinmahlen  vor  allem  in 
Porzellanreibschalen  vorgenommen.  Das  Feinmehl  trennt 
man  durch  geeignetes  Sieben  von  den  grösseren  Körnern. 
Mineralien  können  auch  zwischen  zwei  Mühlsteinen  aus 
Achat,  von  welchen  der  eine  durch  eine  Turbine  angetrieben 
wird,  gemahlen  werden.  Für  grössere  Materialmengen  ver- 
wendet man  Kugelmühlen  mit  Trommeln  und  Kugeln  aus 
Porzellan  oder  Schmiedeeisen. 

Man  wird  allgemein  Materialien  um  so  weitgehender 
zerkleinern  und  mahlen,  je  mehr  eine  spätere  Einwirkung 
auf  die  Oberfläche  beschränkt  ist;  z.  B.  beim  Rösten,  Fritten, 
Backen.  Ebenso  fordert  das  Abbinden  von  Cement  durch 
Wasser,  die  Wirksamkeit  unlöslicher  Düngemittel,  allgemein 
das  Auflösen  oder  Anreiben  schwer  löslicher  Stoffe  ebenso 
wie  das  Auswaschen  oder  Extrahieren  wenig  löslicher  Reak- 
tion sgemische,  ferner  das  Vermischen  von  Substanzen  ein 
feines  Pulverisieren  bezw.  Mahlen  der  Materialien.  Man  wird 
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aber  das  Korn  um  so  grösser  wählen,  wenn  allzugrosse 
Reaktionsfähigkeit  vermindert  werden  soll  oder  wenn  später- 
hin durch  Erwärmen,  chemische  Agentien  etc  die.  Einwir- 
kung schon  genügend  erleichtert  wird. 

B.  Das  Sieben  des  Mahlgutes. 

Das  Absieben  des  Mahlgutes  wird,  wenn  dies  nötig 
ist,  in  Sichtmaschinen  vorgenommen.  Man  unterscheidet: 
Sechskantsortierer, 

Centrifugalsichtmaschinen, 

Schurrsiebe  und 
Separatoren  oder  Luftsiebe. 

Der  Sechskantsortierer  besteht  aus  einer  sechseckigen, 
mit  Sieben  bespannten  Trommel,  welche  in  etwas  geneigter 
Stellung  rotiert.  An  dem  einen  Ende  der  Trommelwelle  ist 
ein  besonderes  Zahnrad  angebracht,  welches  auf  einer  festen 
Fläche  läuft,  so  dass  die  Trommel  bei  der  Rotation  stoss- 
weise  erschüttert  wird.  Das  Absieben  kann  noch  durch  ein 
besonderes  Klopfwerk,  hölzerne  Kugeln,  die  auf  den  Arm- 
kreuzen hin-  und  hergleiten,  unterstützt  werden.  Das  Fein- 
mehl sammelt  sich  in  einem  hölzernen  Kasten,  welcher 
das  Sieb  umgiebt.  Das  gröbere  Material  fällt  von  dem 
Siebende  aus  in  einen  besonderen  Teil  des  Kastens.  — 
Diese  Art  der  Maschinen  wird  besonders  für  das  Sieben 
von  Kalk  und  Cement  verwertet. 

Centrifugalsichtmaschinen  sind  aus  einem  kreisrunden 
Sichtcylinder  und  einer  konzentrisch  angeordneten  und 
schneller,  als  ersterer,  rotierenden  Flügelwelle  zusammen- 
gesetzt. Die  schraubenförmigen  Windungen  der  Flügel 
führen  unter  gleichzeitigem  Absieben  das  Material  an  däs 
Siebende,  wo  das  grosskörnige  Material  abfällt.  Diese 
Maschinen  brauchen  keine  Klopfvorrichtung  und  sind  auch 
im  übrigen  leistungsfähiger. 

Schurrsiebe  sind  Flachsiebe,  deren  Neigung  und  folg- 
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lieh  deren  Siebkraft  beliebig  verändert  werden  kann.  Sie 
werden  speciell  für  das  Absieben  schwerer  und  scharfer 
Materialien  benutzt,  da  sie  sich  infolge  grösserer  Maschen- 
weite weniger  abnutzen. 

Separatoren  bestehen  aus  einem  Ventilator  und  einem 
Streuteller,  welche  auf  einer  vertikalen  Achse  befestigt  sind  und 
in  einem  cylindrischen  Gefäss  mit  angesetztem  Kegel  ein- 
gebaut sind.  Der  Ventilator  saugt  die  Luft,  welche  infolge 
eines  Systemes  von  Ringen  durch  das  vom  Teller  aus- 
gestreute Mahlgut  hindurchströmt,  in  der  Mitte  an  und 
schleudert  sie  staubbeladen  nach  dem  cylindrischen  Mantel, 
wo  sich  Mehl  absetzt  und  dann  durch  den  Kegelansatz 
hinabgleitet.  Die  gröberen  Teile  fallen  von  dem  Streu- 
teller in  einem  inneren  Kegeleinsatz  nach  aussen.  Die  ge- 
reinigte Luft  wird  kontinuierlich  wieder  angesaugt. 

Im  Laboratorium  wird  das  Sichten  in  Sieben  aus 
Eisen-  oder  Messinggewebe,  aus  Seidenflor  oder  Rosshaar, 
welche  in  einen  Holzrahmen  eingespannt  sind,  vorgenommen. 
Diese  können  durch  eine  Ober-  und  Untertrommel  abge- 
schlossen und  auch  zweckmässig  in  eine  Schüttelvorrichtung 
eingespannt  werden,  wenn  nicht  von  Hand  aus  durch  horizon- 
tales Hin-  und  Herdrehen  oder  Rollen  das  Material  geschleu- 
dert und  abgesiebt  werden  soll.  Die  Metallsiebe  reinigt  man 
durch  Abbürsten  mit  weichen  Metallbürsten.  Als  Bezeichnung 
der  Siebe  wird  die  Anzahl  der  Maschen  auf  einen  Pariser 
Zoll  =27  mm  gewählt.  Die  Grenzwerte  für  Siebe  sind 
100  und  8.  Man  wendet  Siebsätze,  bestehend  aus  3 Sieben 
von  Metallgewebe  oder  gelochten  Siebplatten,  an,  wenn 
Mehl  von  verschiedener  Korngrösse  gewonnen  werden  soll 
bezw.  Gemische  zu  trennen  sind.  Für  das  Feinsieben 
schwerer  Materialien  dient  das  Beuteln,  bei  welchem  das 
Feinmehl  durch  eine  angespannte  feine  Leinwand  getrieben 
wird ; das  Material  selbst  ist  mit  einer  Kautschukplatte 
überdeckt  und  wird  durch  leichtes  Aufklopfen  zum  Absieben 
gebracht.  Leichte  Pulver  werden  in  einer  Art  Sechskant- 
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Sortierer  mit  Gazeüberzug  abgesiebt.  — Die  Hauptbedin- 
gung für  ein  vorteilhaftes  Sieben  ist  selbstverständlich  ein 
trockenes,  griffiges  Pulver,  damit  die  Siebe  nicht  verschmiert 
werden. 


C.  Das  Mischen  fester  Körper. 

Ein  vollständiges  Mischen  fester  Körper  lässt  sich 
erzielen: 

1)  mittels  Durchschaufeln  der  Materialien, 

2)  durch  Mischmaschinen  mit  Mischschnecke, 

3)  durch  Kollergänge  und  Mühlen, 

4)  durch  Zusammenschmelzen  der  Materialien, 

5)  durch  Lösen  und  Eindampfen  der  vermischten 
Lösungen. 

Feste  Materialien  können  durch  Zusammenschütten  auf 
einen  Haufen  und  öfteres  Umschaufeln  gut  gemischt  werden. 
Einfacher  ist  das  Vermischen  mittels  besonderer  Maschinen. 

Die  Maschinen  mit  Mischschnecke  sind  halbrunde, 
lange,  aber  niedrige  Blechbehälter,  in  welchen  je  eine  Welle 
mit  schräg  in  ununterbrochener  Schraubenlinie  gestellten 
Flügeln  rotiert.  Die  Schnecke  mischt  das  Material  durch 
einander  und  bewegt  es  auch  in  der  Richtung  der  Achse 
fort.  Die  Materialien  können  direkt  eingetragen  oder  durch 
Einfülltrichter  mit  darunter  rotierenden  Tellern  verteilt 
werden. 

Kollergänge  und  Kugelmühlen  besorgen  ebenfalls  ein 
gutes  Durchmischen  von  Materialien.  Die  Kugelmühlen 
sind  in  diesem  Falle  horizontal  oder  in  geneigter  Stellung 
rotierende  verschlossene  Trommeln.  Das  Mischen  der  Sub- 
stanzen wird  durch  einige  Kugeln  aus  Gussstahl  oder  Flint- 
steinen besorgt.  Diese  Art  des  Mischens  wird  besonders 
bei  Farben  und  chemischen  Produkten  angewendet,  da  sie 
wenig  Kraft  erfordert  und  die  Erzielung  eines  bestimmten 
Aspektes  der  Mischung  ermöglicht. 
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Leicht  schmelzende  Substanzen  wird  man  nach  ihrer 
Verflüssigung  mischen,  leicht  lösliche  Körper  durch  Lösen 
und  Eindampfen  der  Mischung.  Letztere  Form  des  Mischens 
dient  besonders  zur  Herstellung  der  Gemische  für  Schmelzen. 

Im  Laboratorium  mischt  man  feste  Substanzen  durch 
Vermengen  mittels  Spatels  oder  Löffels  oder  durch  gemein- 
schaftliches Verreiben  in  Porzellanschalen.  Das  Verschmelzen 
von  Körpern  wird  man  in  Porzellanschalen  bei  direktem 
oder  indirektem  Anheizen  vornehmen.  Das  Lösen  und 
Eindampfen  von  Gemischen  wird  in  emaillierten  Eisen- 
schalen unter  gutem  Umrühren  ausgeführt.  Was  an  den 
Wänden  festhaftet,  ist,  sobald  feste  Abscheidung  aus  der 
Lösung  erfolgt,  beständig  mittels  Spatels  loszulösen,  mittels 
Pistill  zu  zerkleinern  und  beizumischen. 

Ein  gutes  Mischen  eines  Reaktionsgemenges  ist  not- 
wendig, damit  jede  einzelne  Substanz  bei  der  Reaktion 
gleichmässig  aufgebraucht  werde  und  überall  im  gleichen 
prozentischen  Verhältnis  vorhanden  sei..  Das  Mischen  wird 
im  allgemeinen  vollständig  sein,  wenn  die  gemischten  Mate- 
rialien einen  einheitlichen  Anblick  darbieten. 

Das  Probeziehen  mid  Wägen  von  Materialien. 

Die  Art  der  Ausführung  dieser  beiden  Arbeiten  ist 
bereits  bei  den  analytischen  Übungen  besprochen  worden. 

Das  Wägen  grösserer  Materialmengen  wird  auf  Cente- 
simal-  und  Decimalwagen  vorgenommen.  Hierbei  dienen 
zwei  Laufgewichte,  welche  auf  dem  mit  Skala  versehenen 
Wagebalken  verschiebbar  sind,  für  die  Feststellung  der  Ge- 
wichtseinheiten und  deren  Bruchteile. 

Im  Laboratorium  erfolgt  das  Abwägen  auf  Tafel-, 
Tarier-,  Hand-  oder  Analysenwagen,  je  nach  dem  Grade 
der  geforderten  Genauigkeit.  Als  Unterlage  für  die  abzu- 
wägenden Substanzen  dienen  Packpapierstreifen  oder  Por- 
zellanschalen. Flüssigkeiten  wägt  man  in  Kolben  von 
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passend  gewähltem  Inhalt  oder  in  den  für  die  Reaktion 
gewählten  Gefässen  ab.  Die  als  Benetzung  der  Gefäss- 
wände  zurückbleibende  Flüssigkeitsmenge  ist  durch  Aus- 
spülen mit  Lösungsmitteln  dem  Übrigen  zuzufügen  oder 
durch  Zurücktarieren  des  Gefässes  zu  bestimmen.  Für  das 
Tarieren  der  leichteren  Gefässe  dienen  Schrote  oder  Granaten, 
welche  in  besondere  Becher  gefüllt  werden.  Schwerere 
Gegenstände  werden  behufs  Feststellung  der  Tara  gewogen. 
Bei  häufigerer  Verwendung  von  bestimmten  Tariergefässen 
wird  man  bei  genaueren  Wägungen  ein  eigenes  normiertes 
Gegengewicht  herstellen.  Das  Abwägen  von  Flüssigkeiten 
erleichtert  man  mittels  prüfenden  Fingerdruckes  auf  die 
Gegenschale  oder  durch  Auflegen  einer  nicht  hinreichenden 
Gewichtsmenge.  Das  Wesentlichste  der  richtigen  Wägungen 
ist  aber  die  vergleichbare  Beschaffenheit  des  Materiales 
und  die  Vermeidung  von  Substanz  Verlusten,  welche  ein 
nachträgliches  Zerkleinern,  Umfüllen  etc.  oder  bei  Pro- 
dukten eine  vorhergehende  mechanische  Bearbeitung  ver- 
ursachen könnte. 


2.  Reaktionsbedingungen. 

A.  Vermischen  der  Reagensmengen. 

Das  beständige  Vermischen  der  Reagentien  während 
der  Reaktion  wird  durch  Rühren  oder  Schütteln  bewirkt. 
In  der  Technik  werden  Reaktionsgemenge  vorwiegend  durch 
Rühren  gemischt,  während  bei  Laboratoriumsarbeiten  beide 
Mischungsarten  verwendet  werden  können.  Das  Mischen 
durch  Schütteln  wird  aber  nur  vorteilhaft  sein,  wenn  die 
Reaktionen  langsam  ohne  beträchtliche  Entwicklung  von 
Reaktionswärme  verlaufen,  keine  späteren  Zusätze  erfordern, 
und  wenn  die  Reagentien  feinverteilt  bleiben,  also  sich  nicht 
zusammenballen. 
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i.  Mischen  von  festen  Körpern  mit  Flüssigkeiten 
und  von  Flüssigkeiten  untereinander. 

Das  Mischen  der  Gemenge  durch  Rühren  kann  bewirkt 
werden: 

1)  mittels  rotierender  Gitterwerke, 

2)  „ „ Schraubenflügel, 

3)  mittels  Centrifugalkraft, 

4)  „ Druckluft. 

Rührwerke  mit  Gitter  bestehen  aus  einer  Welle,  welche 
in  einem  doppelten  Lager  rotierend  durch  ein  Kegelrad- 
paar angetrieben  wird  und  das  Gitter  von  Rührstäben  trägt. 
Die  Welle  kann  frei  schwebend  sein  und  wird  dann  ober- 
halb des  Kessels  oder  Behälters  durch  zwei  Lager  geführt, 
oder  sie  ruht  in  einem  Lager  (Spurpfanne)  auf  dem  Boden 
des  Behälters.  Diese  Rührer  dienen  vorwiegend  zum  An- 
schlämmen oder  Suspendieren  fester  Körper  in  Wasser  oder 
wässerigen  Lösungen,  wenn  die  Reaktionen  grosse  Flüssig- 
keitsmengen bedingen  und  langsam  verlaufen,  wie  z.  B. 
bei  der  Herstellung  der  Azofarbstoffe.  Specifisch  schwere 
Flüssigkeiten  und  mehr  oder  minder  dünne  Substanzbreie 
fordern  ein  schnelleres  und  kräftigeres  Rühren,  wenn  die 
Mischung  dauernd  gleichmässig  sein  soll.  In  diesem  Falle 
wendet  man  Rührer  an,  welche  zwei  Paare  Schraubenflügel 
an  dem  unteren  Teile  der  Welle  in  geringem  Abstand  von 
einander  tragen.  Die  Flächen  der  Flügel  sind  einander 
entgegengesetzt  geneigt.  Bei  frei  schwebenden  Rührern 
wird  man  Ketten  einhängen,  wenn  ein  Bodensatz  schwerer 
aufzurühren  sein  würde.  Diese  Gattung  von  Rührern  wählt 
man  z.  B.  für  das  Aufschliessen  der  Phosphate,  für  Nitrier- 
und  Sulfoniergemische  etc.  Werden  die  Gemische  von 
aussen  gekühlt  oder  angeheizt,  so  giebt  man  den  Rührer- 
armen die  Form  des  Gefässes  und  lässt  sie  nahe  den 
Gefässwänden  rotieren.  Das  Mischen  in  der  Mitte  wird 
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durch  zwei  um  90 0 verstellte  gerade  Rührerarme  besorgt. 
Die  Reaktionsgefässe  können  offen  oder  geschlossen  sein 
(behufs  Vermeidung  des  Abdunstens),  oder  bei  Entwicklung 
von  Gasen  mit  dem  Abzug  in  Verbindung  stehen.  Ihre 
Dimensionen  wird  man  möglichst  breit  wählen  bei  dem 
Anschlämmen  von  Materialien  und  bei  dem  Rühren  von 
breiförmigen  Gemischen.  Hohe,  cylinderförmige  Gefässe 
erleichtern  das  Durchrühren  grosser  Flüssigkeitsmengen, 
deren  Zusammensetzung  durch  späteres  Einträgen  von  Sub- 
stanzen verändert  wird.  Sind  mehrere,  z.  B.  3 Rührer  für 
das  Mischen  nötig,  so  giebt  man  dem  Gefäss  eine  drei- 
fach ausgebauchte  Form.  Als  Material  für  die  Gefässe 
und  Rührer  verwendet  man  Holz,  Blei,  oder  Gusseisen 
bezw.  Thon,  je  nachdem  die  Reaktionsgemische  verdünnte 
Säuren  oder  konzentrierte  Alkalien  bezw.  Säuren  enthalten. 

Centrifugalrührer  und  -emulsoren  dienen  vorwiegend 
zum  innigen  Vermischen  zweier  Flüssigkeitsschichten.  Die 
Centrifugalkraft  bewirkt  kräftige  Strömungen  in  den  Flüssig- 
keiten, da  dem  Fortschleudern  an  der  Peripherie  des 
Rührers  ein  ebenso  kräftiges  Nachsaugen  in  der  Rührer- 
achse entspricht. 

Centrifugalrührer  bestehen  aus  einem  T-stück,  welches 
hohl  ist  und  Schlitze  an  dem  Querarm  (in  entgegengesetzter 
Richtung)  sowie  in  dem  oberen  Teil  des  Rührerarmes  be- 
sitzt. Der  Rührer  kann  auch  aus  einem  massiven  T-stück 
und  zwei  Röhren  (aus  Blei),  welche  von  je  einem  Ende 
des  Rührarmes  in  der  Richtung  der  Achse  aufsteigen,  zu- 
sammengesetzt sein.  Der  Antrieb  des  Rührers  erfolgt  durch 
Friktionsscheiben.  Der  Rührer  wird  in  mittlere  Höhe  der 
Flüssigkeitssäule  eingesetzt  und  bewirkt  bei  der  Rotation 
das  Entstehen  eines  Kegels,  auf  dessen  Fläche  die  oberen 
Flüssigkeitsschichten  beständig  in  die  Tiefe  abfliessen,  um 
alsdann  untergerührt  zu  werden  und  an  der  Peripherie 
wieder  aufzusteigen.  Das  Gefäss  selbst  trägt  an  seinen 
Wänden  hervorstehende  vertikale  Blechstreifen,  welche  der 
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rotierenden  Flüssigkeit  teilweise  Widerstand  entgegensetzen 
sollen,  damit  das  Vermischen  noch  gründlicher  werde. 

Centrifugalemulsoren  sind  besonders  wirksame  Rührer, 
da  sie  einen  relativ  geringen  Kraftaufwand  fordern.  Ein 
derartiger  Apparat  besteht  aus  zwei  mit  ihren  hohlen  Seiten 
gegen  einander  gekehrten  Tellern,  die  an  einer  gemein- 
samen lotrechten  Welle  sitzen.  Die  Teller  rotieren  mit 
einer  Geschwindigkeit  von  6000 — 7000  Umdrehungen  in 
der  Minute.  Ihre  Leistungsfähigkeit  lässt  sich  durch  die 
Entfernung  der  Teller,  welche  auch  den  Feinheitsgrad  der 
Emulsion  reguliert,  variieren.  Die  zu  emulgierenden  Flüssig- 
keiten treten  durch  eine  Öffnung  des  oberen  Tellers  in  der 
Mitte  ein,  während  die  Mischung  durch  eine  seitliche  Öff- 
nung der  den  Apparat  umgebenden  Kapsel  austritt.  Die 
Emulsoren  werden  vorteilhaft  verwendet  in  Ölraffinerien, 
Seifen-,  Stearin-  und  Teerproduktenfabriken. 

Rührgebläse  wendet  man  zum  Durchrühren  wässeriger 
Lösungen,  in  welchen  feine  Niederschläge  verteilt  sind,  an, 
besonders  wenn  gleichzeitig  Oxydationen,  wie  z.  B.  bei 
dem  Weldonschlamm,  bewirkt  werden  sollen.  Das  Rühr- 
gebläse besteht  aus  einer  oder  mehreren  Röhren,  welche 
mit  feinen  Löchern  für  das  Entweichen  der  Druckluft  ver- 
sehen und  in  der  Nähe  des  Gefässbodens  angebracht  sind. 
Werden  die  Flüssigkeiten  angeheizt,  so  kann  man  Dampf- 
strahl-Luftdruckapparate  verwenden,  bei  welchen  gespannter 
Dampf  aus  einer  Düse  ausströmt,  gleichzeitig  aber  Luft 
durch  ein  angesetztes  vertikales  Rohr  (bis  zum  Gefässrand 
reichend)  ansaugt  und  durch  einen  in  geringer  Entfernung 
vorgeschalteten  Trichter  die  rückwärts  angesaugte  Flüssig- 
keit mitreisst.  Der  Apparat  selbst  ist  an  dem  unteren  Teil 
einer  Seitenwand  angeschraubt. 

Im  Anschluss  hieran  sei  noch  auf  das  Durchmischen 
in  den  Revolver -Drehöfen  der  Sodafabriken  verwiesen. 
Diese  Öfen  sind  rotierende,  mit  feuerfestem  Material  aus- 
gekleidete Blechcylinder,  in  welchen  eingelassene  Tatzen 
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ein  beständiges  Umschaufeln  und  Umschütten  der  zu 
schmelzenden  Materialien  bewirken.  Einen  Gegensatz  hier- 
zu bildet  das  Durchrühren  und  Durchkrücken  von  Hand  aus. 

Im  Laboratorium  verwendet  man  vor  allem  Rührer 
aus  Glas  oder  Porzellan  in  den  verschiedensten  Formen. 
Flüssigkeiten  rührt  man  durch  zweifach  oder  achtfach 
(5  Rührstäbe  bildend)  winkelrecht  gebogene  oder  ein  Drei- 
eck bildende  Glasstäbe.  Porzellanrührer  haben  nur  Schrauben- 
flügel oder  den  üblichen  Gefässformen  nachgebildete  Rührer- 
arme aus  Porzellan,  während  die  Wellen  aus  Kupfer  hergestellt 
und  in  erstere  durch  Verschraubung  eingeklemmt  sind. 
Für  das  Rühren  niedriger  Flüssigkeitsschichten  kann  man 
Rührer  mit  zwei  schräg  stehenden  Gabelzinken  verwenden; 
hohe  Flüssigkeitssäulen  werden  vorteilhaft  durch  ringförmige 
Metallscheiben,  welche  mittels  eines  Excenters  oder  Elektro- 
magneten abwechselnd  gehoben  und  gesenkt  werden,  ge- 
rührt, wenn  der  mittlere  Teil  des  Gefässes  anderweitig  aus- 
gefüllt ist.  Man  kann  im  gegebenen  Fall  mehrere  Scheiben 
übereinander  anbringen  und  sie  ev.  durchlochen,  um  den 
Widerstand  zu  vermindern.  Für  das  Durchmischen  von 
Flüssigkeiten  in  Flaschen  dienen  Rührer,  deren  Arme  in 
Charnier  gehen  und  durch  die  Centrifugalbewegung  gehoben 
werden.  Die  Rührerwellen  laufen  in  einer  als  Führung 
und  Lager  dienenden  Hülse  und  werden  durch  aufgepresste 
Schnurrollen  angetrieben.  Ist  eine  grössere  Anzahl  von 
Versuchen  durchzurühren,  so  verwendet  man  Rührapparate, 
welche  auf  einem  Holzrahmen  eine  Reihe  von  Rollen 
tragen.  Diese  sind  durch  eine  Riemenschnur  ohne  Ende 
untereinander  in  Verbindung  gesetzt,  damit  sie  mechanisch 
oder  durch  ein  grösseres,  vertikal  gestelltes  Rad  von  Hand 
aus  gleichzeitig  angetrieben  werden  können.  Die  Glasstäbe 
werden  in  die  betreffenden,  mit  Kerben  und  Federn  ver- 
sehenen Kurbelwellen  eingeklemmt. 

Die  Centrifugalrührer  sind  aus  einem  T-förmigen  Glas- 
rohr durch  entsprechendes  Aufschlitzen  hergestellt.  Die 
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Emulsoren  haben  je  nach  dem  specifischen  Gewicht  der 
umzusetzenden  Substanz  zweierlei  Formen.  Schwerere 
Flüssigkeiten  müssen  durch  die  Centrifugalkraft  gehoben 
werden.  Die  entsprechenden  Rührer  bestehen  aus  einem 
Glasstab  mit  angeschmolzener  Glaskugel;  letztere  hat  an 
der  Peripherie  drei  in  gleicher  Höhe  angeordnete  Öffnungen 
und  an  dem  unteren  Teil  einen  Saugtubus.  Leichte  Flüssig- 
keiten müssen  untergerührt  werden;  die  Rührerwelle  ist 
hier  auf  dem  inneren  Boden  der  Glaskugel  aufgeschmolzen; 
es  bleibt  jedoch  oben  eine  ringförmige  Öffnung  für  die 
Cirkulation  der  Flüssigkeit.^ 

Das  Rühren  mit  Luft  wird  durch  eingelegte  Blei-  oder 
Messingschlangen  mit  feinen  (gegen  deren  Ende  zu  aber 
grösser  werdenden)  Öffnungen  bewirkt. 

Die  Gefässe,  in  welchen  Gemische  gerührt  werden, 
sollen  starkwandig  sein.  Man  kann  sie  durch  Pfropfen, 
gelochte  Glasplatten,  Uhrgläser  (bei  warmen  Flüssigkeiten), 
Quecksilber  (wobei  die  Welle  eine  übergeschobene  Glas- 
glocke für  den  Abschluss  trägt),  oder  dünne  Bleibleche 
(bei  Schalen)  abschliessen. 

Ein  dicker  Brei  oder  eine  klebrige  Masse  wird  in  der 
Reibschale  oder  in  Porzellanschalen  mit  Spateln  von  Hand 
aus  angerieben. 

Das  Mischen  durch  Schütteln  wird  in  der  Technik 
wenig  angewendet.  Als  Beispiel  hierfür  seien  nur  die 
Drehautoklaven  erwähnt.  Diese  Autoklaven  tragen  an  der 
Stelle,  welche  ein  thunlichstes  Ausbalancieren  der  Massen 
gestattet,  einen  starken  metallenen  Gürtel,  dessen  Verlänger- 
ung die  Achse  bildet.  Es  wird  also  der  Inhalt  der  Druck- 
kessel bei  dem  Rotieren  durch  beständiges  Umstürzen 
gemischt. 

Im  Laboratorium  wird  ein  ähnlich  konstruierter  Rotier- 
Schüttelapparat  verwendet.  Dieser  besteht  aus  einem  Doppel- 
rahmen, in  welchen  die  gutverschlossenen  Flaschen  auf  der 
einen  Seite  aufrecht,  auf  der  anderen  umgestürzt  einge- 
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spannt  sind  und  welcher  um  eine  Mittelachse  drehbar  ist. 
Das  Durchschütteln  von  Gemischen  von  Hand  aus  wird 
in  starken  Flaschen  (durch  Hin-  und  Herrollen)  oder 
Schütteltrichtern  vorgenommen.  Mechanisch  wird  dieses 
Mischen  durch  Apparate  nachgeahmt,  bei  welchen  die 
verschlossenen  Flaschen  in  einen  auf  Schienen  gehenden 
kleinen  Wagen  eingespannt  oder"  auf  einem  mit  Draht- 
gitter versehenen  Schaukeltisch  gebunden  werden.  Die 
schüttelnde  Bewegung  des  Apparates  bewirkt  ein  Kurbel- 
antrieb. 

Das  Mischen  durch  Schütteln  wird  vorwiegend  für 
das  Aufarbeiten  von  Reaktionsgemischen  verwendet.  Be- 
sonders notwendig  ist  es  aber  für  das  Mischen  von  teil- 
weise leicht  flüchtigen  Reagentien,  welche  langsam  und  bei 
nicht  zu  hoher  Temperatur  auf  einander  einwirken.  Die 
Stöpsel  der  starkwandigen  Flaschen  werden  in  einer  Fassung 
durch  Schrauben  aufgepresst  und  festgehalten. 

Als  Motoren  für  die  mechanischen  Arbeiten  dienen 
Turbinen,  Heissluft-,  Druckluft-  oder  Elektromotoren.  Die 
Übertragung  der  Kraft  erfolgt  durch  Schnüre  ohne  Ende 
oder  bei  grösseren  Leistungen  durch  Kegel-  bezw.  Zahn- 
räder. Die  Umlaufs-Geschwindigkeiten  werden  durch  die 
gewählte  Übersetzung  normiert  und  durch  Veränderungen 
im  Kraftantrieb  reguliert. 

2.  Mische?i  von  festen  Körpern  und  Flüssigkeiten 

mit  Gasen. 

Gase  werden  behufs  Einwirkung  auf  feste  Körper  zur 
Absorption  gebracht,  indem  man  das  locker  aufgeschüttelte 
Material  der  länger  andauernden  Berührung  mit  dem 
Gas  aussetzt  oder  in  flachen  Kanälen  einen  Gasstrom 
darüber  hinwegleitet  oder  das  mit  Material  locker  ge- 
füllte Gefäss  die  Verteilung  der  strömenden  Gasmenge 
selbst  ausführen  lässt.  Als  Beispiele  aus  der  Technik  seien 
hier  erwähnt  die  Chlorkalkkammern,  die  Kessel  für  Eosin- 
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ammonsalz  etc.,  bei  welchen  das  Material  (Kalk,  Eosin- 
säure) in  Steinkammern  oder  Kesseln  auf  Horden  ausge- 
breitet der  Einwirkung  des  Gases  ausgesetzt  wird.  Das 
Rösten  der  Sulfide  bei  Zutritt  von  Luft  auf  den  Brenn- 
platten der  Röstöfen  (Ivilns)  oder  den  Roststäben  der  Pyrit- 
öfen (siehe  i.  Teil,  Seite  425)  sowie  die  mit  Kontaktsub- 
stanz gefüllten  Entwickler  für  Deacon-Gas  und  die  mit 
Kalk  gefüllten  Trockenkolonnen  für  Ammoniak  und  Amine 
sind  Beispiele  der  Vermischung  von  strömenden  Gasmengen 
mit  festen  Körpern. 

Im  Laboratorium  wendet  man  für  das  Rösten  oder 
oxydierende  Schmelzen  von  Substanzen  Muffelöfen  an, 
welche  aus  der  Muffel  (in  Halbcylinderform)  und  einer 
weiteren  Ofenumhüllung,  beide  aus  Chamotte  angefertigt, 
bestehen.  Die  Muffel  wird  durch  Gasbrenner  direkt  ge- 
heizt. Der  nötige  Luftzug  wird  durch  einen  kleinen  Schorn- 
stein hervorgerufen.  — Das  Erhitzen  von  Substanzen  in 
einem  besonderen  Gasstrom  wird  in  Porzellan-  oder  schwer 
schmelzbaren  Glasröhren  oder  in  Retorten  bezw.  Rund- 
kolben vorgenommen.  Für  das  Trocknen  von  Gasströmen 
dienen  Absorptionstürme  aus  Glas  oder  metallene  Röhren, 
welche  an  ihren  Enden  durch  aufgeschraubte  oder  aufge- 
presste Deckel  verschlossen  sind.  Der  Ein-  und  Austritt 
des  Gases  erfolgt  durch  seitliche  Tubuli.  Der  Raum  in 
der  Nähe  der  Eintrittsöffnung  bleibt  leer  oder  wird  mit  in- 
differentem Material  (Glasrohrstücke,  Steine  etc.)  angefüllt. 
Ein  Dichtwerden  des  Materiales  ist  durch  entsprechende 
Körnung  zu  vermeiden.  Sollen  Substanzen  einer  stehenden 
oder  im  Druck  sich  gleichbleibenden  Gasmasse  ausgesetzt 
werden,  so  nimmt  man  die  Einwirkung  unter  Umschütteln 
in  breiten  Kolben  vor  oder  breitet  das  Material  auf  einer 
porösen  Unterlage  (z.  B.  Papier)  in  verschlossenen  Trich- 
tern bezw.  Glasglocken  aus. 

Die  Forderungen  für  ein  vorteilhaftes  Einwirken  von 
Gasen  auf  feste  Körper  (ein  Mischen  im  eigentlichen  Sinne 
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kann  für  diesen  Fall,  da  ein  scheinbar  homogener  Zustand 
nicht  erreicht  wird,  auch  nicht  in  Betracht  gezogen  werden) 
betreffen  das  lockere  Gefüge  des  Materiales,  die  Dicke  der 
Schicht  sowie  deren  Länge  und  die  Geschwindigkeit  der 
Gasbewegung  bezw.  die  Zusammensetzung  des  Gases. 

Flüssigkeiten  werden  mit  Gasen  gemischt,  indem  man 
letztere  einpresst,  hindurchsaugt  oder  nur  über  deren  Ober- 
fläche hinwegströmen  lässt.  Die  Absorption  (Mischung) 
durch  Saugen  ist  vorteilhafter  für  die  Bewegung  der  Gase 
und  die  Haltbarkeit  der  Apparate  als  diejenige  durch  Druck. 
In  beiden  Fällen  strömt  das  Gas  in  die  Flüssigkeit  durch 
die  feinen  Öffnungen  eines  Verteilungsrohres,  welches  in 
der  Nähe  des  Gefässbodens  auf  mehreren  Stützen  ruht  und 
nur  an  seinem  unteren  Teile  durchlöchert  ist.  Das  Gefäss, 
in  welchem  die  Mischung  erfolgt,  muss  geschlossen  sein, 
wenn  die  Bewegung  der  Gase  durch  einen  Luftsauge- 
apparat bewirkt  wird.  Letzterer  ist  ein  Dampfstrahlgebläse. 
Bei  diesem  Sättigen  (Saturieren)  der  Flüssigkeiten  mit 
Gasen  ist  die  Höhe  der  Flüssigkeitsschicht,  die  Schnellig- 
keit des  Gasstromes  und  das  Umrühren  der  Lösung  je 
nach  der  Löslichkeit  des  Gases  zu  wählen.  Die  Wärme, 
welche  bei  der  Absorption  frei  wird,  ist  durch  Kühlen 
mittels  eingelegter  Kühlschlangen  wegzunehmen.  Ebenso 
wird  man  das  letzte  Anreichern  durch  eine  zweite  vorge- 
legte Flüssigkeitsmenge  vorteilhaft  gestalten.  Die  Absorp- 
tion durch  Oberflächenwirkung  beruht  auf  dem  Gegenstrom- 
prinzip. Die  Gase  werden  in  sogenannten  Kolonnen-  oder 
Plattentürmen  der  über  Steine  und  thönerne  Siebplatten 
herabfliessenden  Flüssigkeit  entgegengeführt  und  dabei  ab- 
sorbiert. In  dieser  Weise  sind  die  Glovertürme  der  Schwefel- 
säurefabriken angeordnet.  Bei  der  Darstellung  von  Salz- 
säure lässt  man  die  Pfannengase  von  einem  eingeschalteten 
Verteilungsturm  durch  zwei  Reihen  von  Tourills  nach  einem 
Plattenturm  strömen.  Das  Wasser,  welches  die  Salzsäure- 
gase absorbieren  soll,  fliesst,  durch  ein  Segnerrad  einge- 
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tragen,  fein  verteilt  den  Turm  herab,  sammelt  sich  am  Bo- 
den, worauf  der  Überlauf  den  Vereinigungstopf  und  die 
Tourills  durchsetzt.  Die  Tourills  tragen  je  einen  Tubus 
und  ein  Eintauchrohr.  Sie  sind  miteinander  so  verbunden, 
dass  der  Überlauf  von  jedem  Tourill  durch  das  Eintauch- 
rohr des  anderen  abfliesst.  Die  fertige  Säure  tritt  konti- 
nuierlich aus  den  letzten  Tourills  aus. 

Im  Laboratorium  dienen  für  die  Absorption  von  Gasen 
durch  Flüssigkeiten  die  üblichen  Waschflaschen,  Woulf’sche 
Flaschen  oder  Kolben,  welche  mit  Ein-  und  Ableitungsrohr 
versehen  sind,  namentlich  wenn  starke  Erwärmung  der 
Flüssigkeit  eintritt.  Die  Gefässe  werden  stets  durch  Ein- 
setzen in  Kasserole  mit  Kühlwasser  oder  Eis  auf  geeigneter 
Temperatur  gehalten.  Bei  Herstellung  wässeriger  Absorp- 
tionen giebt  man  direkt  gestossenes  Eis  und  Wasser  in  die 
Vorlage.  Werden  die  betreffenden  Gase  von  den  Flüssig- 
keiten nur  langsam  absorbiert,  so  verwendet  man  mehrere 
Vorlagen.  Ein  Gleiches  gilt  für  plötzlich  auftretende  Gas- 
entwicklungen; hierbei  wird  . man  auch  die  Druckhöhen 
(Tiefe  des  eintauchenden  Rohres)  möglichst  gering  wählen. 
Sind  grössere  Gas-  und  Flüssigkeitsmengen  in  Batterie- 
gläsern oder  Schalen  zu  mischen,  so  benutzt  man  hierfür 
mit  feinen  Öffnungen  versehene  Verteilungsrohre  und  rührt 
die  Flüssigkeit  langsam  durch.  Sollen  zu  konzentrierte 
Lösungen  vermieden  werden,  so  bindet  man  das  absor- 
bierte Gas  durch  chemische  Mittel  thunlichst  in  dem  Masse, 
als  es  ankommt.  Stark  gesättigte  Lösungen  wird  man  aber 
erhalten,  wenn  die  erste  Vorlage  mit  wenig  Flüssigkeit  be- 
schickt und  stark  gekühlt  wird.  In  jedem  Falle  wird  man 
sich  durch  zwischengeschaltete  Flaschen  oder  Kolben,  auf 
deren  Boden  das  eigentliche  Einleitungsrohr  reicht,  gegen 
ein  Zurücksteigen  der  Flüssigkeit  in  einen  anderen  Apparat 
sichern.  Man  kann  zu  diesem  Zweck  auch  an  einem  Stutzen 
des  hoch  gewählten  Einleitungsrohres  einen  als  Rückschlags- 
ventil funktionierenden  Quecksilberschluss  anbringen.  Über- 
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druck  wird  man  durch  eine  etwas  in  die  Flüssigkeit  tauchende 
Glasröhre,  Sicherheitsröhre,  ausgleichen.  — Bei  den  obigen 
Versuchsanordnungen  wurde  stets  das  Gas  in  die  Flüssig- 
keit eingeleitet;  man  kann  aber  auch  in  manchen  Fällen 
direkt  in  ihr  das  Gas  entwickeln.  Es  lässt  sich  z.  B. 
Tetrachlorkohlenstoff  durch  Einträgen  von  festem  Kalium- 
nitrit und  Bisulfat  mit  salpetriger  Säure  sättigen.  — Schwer 
absorbierbare  Gase  bringt  man  auf  einer  längeren  Strecke 
mit  der  Flüssigkeit  in  Berührung.  Man  wählt  hierzu  die 
Zehnkugelabsorptionsröhren,  welche  je  aus  einer,  10  kugel- 
förmige Erweiterungen  tragenden,  schräg  ansteigenden  Röhre, 
deren  eines  Ende  vertikal  aufgebogen  ist  und  eine  grössere 
Niveaukugel  trägt,  während  das  andere  Ende  horizontal  ver- 
läuft, bestehen.  An  Stelle  des  Kugelrohres  kann  auch  eine 
weitere,  in  gleicher  Weise  gebogene,  Glasröhre  verwendet 
werden.  Das  Gas  wird  in  langsamem  Gange  durch  den 
Apparat  gesaugt,  um  den  sonst  nötigen  Überdruck  im 
Kolben  zu  vermeiden. 

3.  Mischen  vo7i  Gasen. 

Man  wird  ein  gutes  Mischen  verschieden  schwerer  oder 
warmer  Gase  leicht  erreichen,  wenn  man  das  specifisch 
schwerere  bezw.  kältere  in  das  leichtere  Medium  einfliessen 
lässt.  Die  leichteren  Gase  würde  man  umgekehrt  von 
unten  aus  aufsteigen  lassen.  Man  kann  aber  auch  ström- 
ende Gase  in  der  Weise  mischen,  dass  man  sie  unter 
gleichem  Druck  aus  entsprechend  gewählten  Öffnungen  in 
einen  kurzen,  nicht  zu  weiten  Zuleitungskanal  treten  lässt, 
von  wo  aus  sie  nach  geeigneter  Vermischung  in  den  Ap- 
parat treten.  Bei  strömenden  Gasen  wird  das  Vermischen 
durch  eingeschaltete  Scheidewände,  um  welche  sich  das 
Gemisch  in  Form  der  Schlangenlinie  bewegen  muss,  be- 
wirkt. Der  Bleikammerprozess  in  den  Schwefelsäurefabriken 
ist  ein  Beispiel  der  Mischung  und  Umsetzung  verschie- 
dener Gase. 
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Im  Laboratorium  dienen  für  derartige  Reaktionen 
grosse  Ballons  oder  Woulf’sche  Flaschen  als  Behälter.  Ent- 
stehen durch  Umsetzung  der  Gase  feste  Körper,  so  wählt 
man  weite,  gerade  Einleitungsröhren  und  setzt  in  deren 
obere  Enden  mittels  durchbohrter  Pfropfen  schmalere 
Anschlussstücke  ein.  Die  Rohrmündung  kann  in  diesem 
Falle  durch  einen  Draht  oder  Schaber  beständig  offen  ge- 
halten werden.  Als  Abschluss  des  Gasraumes  und  als 
Ventil  dient  ein  Quecksilberverschluss. 

B.  Erwärmen  und  Kühlen  von  Reaktions- 
gemischen. 

Zum  Erwärmen  von  Reaktionsgemischen  kann  Kohle, 
Gas  oder  Dampf  als  Heizmaterial  verwendet  werden. 

Der  Feuerraum  bei  Kohlenfeuerungen  wird  von  einem 
Rost,  den  Seitenwänden  des  Ofens,  dem  darüber  angeord- 
neten Gewölbe  und  der  am  Ende  des  Rostes  sich  erheben- 
den Feuerbrücke  gebildet.  Der  Rost  kann  horizontal 

(Planrost)  oder  schräg  ansteigend  (Treppenrost)  sein.  Er 
besteht  aus  einer  Reihe  von  Eisenstäben,  welche  in  ge- 
ringer Entfernung  von  einander  gelagert  sind  und  das 
Heizmaterial  tragen  sollen.  Sind  die  Kohlen  entflammt 

worden,  so  werden  sie  fernerhin  durch  den  Luftzug,  wel- 
chen der  mit  dem  Ofen  in  Verbindung  stehende  Schorn- 
stein bewirkt,  in  Brand  gehalten.  Die  Verbrennungsgase 
gelangen  von  dem  Feuerraum  aus  über  das  Material  hin- 
weg (Flammöfen)  oder  unter  und  neben  den  Gefässwänden 
durch  Züge  (Gefässofen)  nach  dem  Schornstein.  Der  Heiz- 
kanal, welcher  die  Verbindung  von  Ofen  und  Esse  herstellt, 
kann  durch  einen  eisernen  Schieber  beliebig  in  seinem 
Querschnitt  verengt  werden.  Dieses  Register  dient  zum 
Regulieren  des  Zuges,  welcher  so  bemessen  wird,  dass  die 
Kohlen  leicht  flammen  und  die  Feuergase  keine  Russ- 
abscheidung  zeigen.  Die  Heizkraft  der  Feuerung  kann 
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durch  Stellung  des  Schiebers,  durch  geringeres  Aufschütten 
von  Kohle,  durch  Zusammenklopfen  der  brennenden  Kohlen 
und  Überdecken  derselben  (bei  nahezu  geschlossenem 
Schieber)  mit  festzuklopfender  frischer  Kohle,  ev.  noch  nach- 
träglich durch  völliges  Öffnen  des  Schiebers  und  der  Ofen- 
thüre,  wie  dies  bei  Überhitzungen  nötig  ist,  verändert 
werden.  Ein  Lockern  der  Kohlenmasse  wird  den  Luftzutritt 
und  damit  die  Verbrennung  erleichtern.  Es  ist  aus  gleichem 
Grunde  nötig,  die  Schlacke,  welche  aus  der  Kohlenasche 
gebildet  wird  und  welche  die  Zwischenräume  der  Roststäbe 
verschliesst,  von  Zeit  zu  Zeit  loszulösen  und  zu  entfernen. 
Man  bezeichnet  dieses  Reinigen  der  Feuer  als  Abschlacken. 
Zu  diesem  Zwecke  lässt  man  die  Kohlen  bis  auf  einen 
zum  Entflammen  nötigen  Anteil  niederbrennen,  schiebt  diese 
auf  einen  Teil  des  Rostes,  löst  und  schleudert  die  weichen, 
glühenden  dünnen  Schlackenmassen  heraus  und  breitet  dann 
die  Kohlen  aus,  um  auch  hier  die  Schlacken  auszusuchen. 
Ist  dies  geschehen,  so  bildet  man  aus  den  Kohlen  einen 
kleinen  Haufen  und  schüttet  neues  Material  auf,  bis  die 
lebhaft  brennende  Masse  gross  genug  ist,  um  wieder  den 
gesamten  Rost  zu  bedecken.  Die  Feuerdicke  ist  ent- 
sprechend und  nicht  übermässig  zu  wählen.  Der  Raum 
unterhalb  der  Roststäbe,  der  Aschenfall,  ist  thunlichst  rein 
zu  halten.  — Die  Hauptmenge  der  erzeugten  Wärme  muss 
bei  grossen  Feuerungen  durch  ein  Gewölbe,  welches  ca. 
3/4  der  Rostlänge  überspannt  und  mehrere  kleine  Öffnungen 
hat,  gemildert  auf  die  Gefässwände  übertragen  werden,  da 
diese  sonst  durch  Einwirkung  der  Stichflamme  schnell  ab- 
genützt würden.  Die  übrige  Wärmemenge,  soweit  sie  nicht 
für  die  Erzeugung  des  Luftzuges  nötig  ist,  soll  durch  ge- 
eignete Führung  längs  der  Gefässwände  in  io — 15  cm 
weiten  Zügen  abgegeben  werden.  Flammöfen  ermöglichen 
aus  diesem  Grunde  nur  eine  geringere  Ausnützung  der 
Verbrennungswärme.  Die  mit  einer  Feuerung  erzielbare 
Wärmeerzeugung  und  Erhitzung  richtet  sich  nach  der 
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Grösse  der  Heizfläche  und  des  Rostes,  sowie  nach 
der  Güte  des  Feuerungsmateriales.  (Siehe  I.  Teil,  Seite 
378—385-) 

Eine  mildere  und  kontrollierbare  Übertragung  der 
Wärme  bewirkt  man  durch  Umkleiden  der  Gefässwände, 
soweit  sie  dem  Feuer  ausgesetzt  sind,  mit  einem  Mantel 
aus  Eisenblech  oder  Gusseisen.  Der  ca.  10 — 15  cm  breite 
Zwischenraum  bildet  eine  stehende  Luftschicht  (Luftbad) 
oder  ist  mit  Talg  bezw.  Öl  (Ölbad)  gefüllt.  Der  Boden 
des  Bades  steht  über  dem  Gewölbe  und  die  Feuergase 
werden  durch  Züge  rund  um  das  Bad  bis  zu  einer  Abschliess- 
mauer  geführt,  von  welcher  sie  durch  einen  hochgemauer- 
ten Kanal  abwärts  nach  dem  Schornstein  zu  gezogen  wer- 
den. Grosse  Luftbäder  werden  für  organische  Schmelzen 
gebaut.  Ein  solches  Luftbad  (Schmelzofen)  besteht  aus 
einem  grossen  gemauerten  Raum,  dessen  Decke  von  einem 
starken  Eisenblech,  welches  Öffnungen  für  die  einzusetzen- 
den Schmelzröhren  trägt,  gebildet  wird,  während  der  Boden 
aus  nebeneinandergereihten  Eisenbahnschienen  besteht. 
Unter  letzteren  werden  die  von  zwei  Feuerungen  kommen- 
den Heizgase  gemischt,  indem  sie  beim  Aufsteigen  zwei 
durchgehende  Gewölbe,  welche  an  abwechselnden  Stellen 
Öffnungen  tragen,  durchdringen  müssen,  ehe  sie  in  das 
Bad  gelangen,  von  welchem  aus  sie  durch  hochgemauerte 
Kanäle  entweichen.  Die  Temperatur  des  Bades  kann  durch 
die  Register  auf  das  Genaueste  reguliert  werden. 

Intensive  Hitzegrade  werden  in  den  Schachtöfen  da- 
durch erzielt,  dass  die  mit  Kohle  gemischten  Materialien 
unter  Zublasen  heisser  Luft  geschmolzen  werden.  Die  ent- 
weichenden Verbrennungsgase  werden  in,  mit  Chamotte- 
steinen  versetzte  Kammern  geleitet,  wo  sie  ihre  Wärme 
abgeben.  Die  so  geheizten  Kammern  dienen  dann  wieder 
zum  Vorwärmen  der  einzublasenden  Luft.  Für  Schmelzen 
dienen  auch  besonders  die  Gasfeuerungen,  bei  welchen 
die  durch  Regeneratorsysteme  erhitzten  Generatorgase 
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mit  heisser  Luft  vermischt  zur  Verbrennung  gebracht 
werden. 

Eine  vielseitige  Verwendung  findet  der  Dampf  als  Heiz- 
quelle. Dieser  wird  sowohl  in  gespanntem  als  in  überhitztem 
Zustande  angewendet.  Das  Überhitzen  des  Dampfes  wird  in 
Röhren,  welche  den  Heizraum  des  Kessels  durchsetzen,  vorge- 
nommen. Das  Heizen  mit  Dampf  wird  bei  tiefen  Gefässen 
durch  Ausströmen  aus  einem  geraden  Rohr,  bei  flachen 
Gefässen  aus  einem  Verteilungsrohr  bewirkt.  Soll  das 
Flüssigkeitsvolumen  nicht  geändert  werden,  so  schickt  man 
den  Dampf  mittels  eines  Schlangenrohres  aus  Kupfer  oder 
Blei  durch  die  Flüssigkeit,  oder  durch  einen  Doppelboden, 
welcher  das  Gefäss  umkleidet.  Dieser  Heizraum  kann 
durch  Drosseln  des  Austritthahnes  auf  beliebiger  Spannung 
gehalten  werden.  Die  Öffnung  muss  aber  jedenfalls  so 
gross  gewählt  werden,  dass  alles  Kondenswasser  abfliessen 
kann;  aus  diesem  Grunde  schliesst  man  auch  an  die  Leitung 
einen  Kondenswasser-Abscheider,  um  ausschliesslich  das 
Wasser  austreten  zu  lassen. 

Im  Laboratorium  dient  vor  allem  das  Gas  für  Heiz- 
zwecke, sei  es  als  einfacher  Brenner,  Dreibrenner  oder  in 
Form  kleiner  Flämmchen  (Gaskränze)  bezw.  eines  grossen 
Flammenkranzes  (Gaskocher  Fletscher).  Die  Erhitzung  der 
gefüllten  Gefässe  kann  direkt  oder,  wenn  Überhitzungen 
ausgeschlossen  oder  die  Temperatur  genau  reguliert  oder 
Gefässe  geschont  werden  sollen,  indirekt  erfolgen.  In 
letzterem  Falle  schaltet  man  Bäder  mit  Wasser,  Glycerin, 
01,  Metallgemischen,  Sand-  oder  Luftbäder  dazwischen. 
Die  Wasserbäder  sind  von  flach  konischer  Form  und  tragen 
seitlich  einen  Überlauf,  so  dass  sie  bei  Schaltung  an  die 
Wasserleitung  stets  auf  der  eingestellten  Wasserhöhe  bleiben. 
Sollen  hingegen  die  zu  heizenden  Gefässe  mit  ihrem  Inhalt 
auf  einer  bestimmten  Temperatur  gehalten  werden,  so  ver- 
wendet man  flache  oder  hohe  Kochtöpfe,  in  welche  Sieb- 
böden zum  Tragen  der  Gefässe  eingelegt  sind.  Für  das 
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Heizen  auf  höhere  Temperatur  dienen  die  Öl-  und  Sand- 
bäder. Luftbäder  haben  Kastenform;  die  Gefässe  werden 
auf  Einlegplatten  gestellt.  Für  das  Erhitzen  von  Kolben 
dient  vorteilhaft  der  Babo’sche  Trichter  als  Luftbad.  Dieser 
bildet  einen  Kegelstumpf  und  schützt  den  auf  seitlichen 
Thonröhrchen  ruhenden  Kolben  durch  ein  Bodenblech  vor 
direkter  Berührung  mit  der  Flamme. 

Für  die  Erzielung  hoher  Temperaturen  dienen  die 
Knallgasgebläse  bezw.  die  Gasöfen.  Die  für  Gebläse  nötige 
Druckluft  kann  durch  einen  Blasebalg  oder  ein  Wasser- 
strahlgebläse erzeugt  werden.  Der  Gasschmelzofen  nach 
Rössler  bezweckt  einen  in  einen  doppelten  Chamottemantel 
gesetzten  Tiegel  durch  einen  Brenner  dadurch  auf  eine 
hohe  Temperatur  zu  erhitzen,  dass  die  für  die  Verbrennung 
des  Gases  nötige  Luft  vorgeheizt  wird.  Man  leitet  zu 
diesem  Zweck  die  Gebläseluft  oder  die  durch  einen  seit- 
lichen Kamin  mit  Brenner  erhaltene  Zugluft  in  Kanälen 
entgegen  den  entweichenden  Verbrennungsgasen. 

Für  Heizzwecke  werden  als  Ersatz  des  Leuchtgases 
Spiritus,  Benzin,  Petroleum  oder  Benzingas  verwendet, 
während  grössere  Apparate  für  Kohlenfeuerung  eingerichtet 
werden.  Die  Spiritusbrenner  nach  Barthel  bestehen  aus 
einem  Reservoir  mit  aufgeschraubter  Brennerröhre,  welche 
einen  Docht  zum  Ansaugen  des  Brennmateriales  enthält. 
Heizt  man  bei  geschlossener  Düse  das  Langrohr  an,  so 
können  die  beim  Öffnen  entweichenden  Gase  entzündet 
und  unter  Zumischen  von  Luft  verbrannt  werden.  Die 
Vergasung  wird  durch  Wärmeleitung  der  Metalle  und  Saug- 
wirkung unterhalten.  Bei  Benzinbrennern  wird  ebenfalls 
ein  Mundstück  unterhalb  der  Düse  durch  Abbrennen  von 
Spiritus  vorgewärmt.  Das  Benzingefäss  kann  mit  dem 
Brennerrohr  festverbunden  oder  höher  aufgehängt  nur  durch  jj 
Schlauchleitung  angeschlossen  sein.  Die  Petroleumgas- 
Kochapparate  werden  mit  oder  ohne  Verwendung  eines 
Dochtes  konstruiert.  Das  Benzingas  erhält  man  durch 
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Carburieren  von  Druckluft,  indem  man  letztere  aus 
feinen  Öffnungen  austreten  und  durch  Benzin  empor- 
steigen lässt. 

Der  Dampf  kann  direkt  durch  Einleiten  oder  indirekt 
in  Dampfbädern,  Schlangenrohren,  Doppelböden  zur  Heiz- 
ung verwendet  werden.  Grössere  Wasserbäder  (z.  B.  ab- 
geschnittene Fässer)  heizt  man  ebenfalls  mit  Dampf. 

Die  Gefässe,  in  welchen  die  Reaktionsgemische  er- 
wärmt und  erhitzt  werden,  sind  je  nach  der  Beschaffenheit 
der  Reagentien  und  dem  Verlauf  der  Reaktion  zu  wählen. 
Man  wird  im  allgemeinen  Reaktionsgemische  zu  unter- 
scheiden haben,  bei  welchen  die  Temperaturerhöhung  mit 
oder  ohne  Substanzverlust  verknüpft  ist  bezw.  in  geschlos- 
senen oder  offenen  Gefässen  vorzunehmen  ist. 

Feste  Reaktionsgemische,  welche  beim  Backen,  Fritten 
oder  Brennen  reagieren,  z.  B.  Cement,  Kalk  etc.,  werden 
in  Ring-  oder  Etagenöfen  (I.  Teil,  Seite  468)  erhitzt.  Er- 
folgt die  Einwirkung  bei  niederer  Temperatur,  so  werden 
die  Gemenge  unter  Umrühren  in  flachen  Kesseln  (Auramin) 
oder  flachen  Pfannen  (z.  B.  mit  konz.  Kalilauge  durch- 
tränkte Sägespäne  für  die  Oxalsäuredarstellung)  in  dünner 
Schicht  (1 — 2 cm)  im  Luftbad  erhitzt.  Schmelzen  die  Ma- 
terialien bei  dem  Erhitzen,  so  kann  man  bei  metallurgischen 
Arbeiten  die  Beschickung  in  Flammöfen  auf  runden,  ovalen 
oder  viereckigen  Herdsohlen  aus  feuerfestem  Material  aus- 
breiten,  oder  direkt  in  Schachtöfen  abwechselnd  mit  Kohle 
in  grösserer  Schichthöhe  beim  langsamen  Herabsinken  vor- 
wärmen, erweichen  und  schmelzen,  z.  B.  Kupfer  bezw.  Eisen. 
Schmelzen  organischer  Verbindungen  werden  in  nicht  zu 
breiten,  offenen  Kesseln,  welche  nahe  dem  Rand  aussen 
einen  Bord  für  das  Aufliegen  auf  der  Deckelscheibe  des 
Luftbades  tragen,  vorgenommen  (Fluorescein-,  Rhodamin- 
schmelzen). Die  Schmelzen  von  Sulfosäuren  führt  man  in 
Röhren  aus,  welche  beiderseits  durch  mit  Klammern  auf- 
gekeilte Deckel  verschlossen  sind  und  nur  oben  eine  kurze, 
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enge  Röhre  für  das  Entweichen  der  Dämpfe  tragen,  aus. 
Die  Gemische  können  auch  in  flachen  Pfannen  unter  Um- 
rühren geschmolzen  werden.  Die  Reaktionsgemische  werden 
durch  Abschluss  der  Gefässe  gegen  die  Einwirkung  der 
Luft  geschützt. 

Gemische  von  festen  und  flüssigen  Körpern  werden 
in  hohen  verschlossenen  Kesseln,  bei  welchen  nur  eine  als 
Mannloch  bezeichnete  Deckelöffnung  frei  bleibt,  unter  Um- 
rühren direkt  oder  durch  einen  Dampfmantel  erhitzt.  Der 
Boden  des  Gefässes  wird  schwach  gewölbt  oder  halbkugel- 
förmig, je  nach  der  Beschaffenheit  und  Menge  des  festen 
Körpers,  zu  wählen  sein.  (Sulfurieren  von  Anthrachinon, 
Naphtalin  etc.)  Sind  grosse  Flüssigkeitsmengen  zu  er- 
wärmen, so  wählt  man  Kufen  oder  grosse,  vertikal  oder 
horizontal  montierte  Kessel,  je  nachdem  direkt  oder  durch 
Dampf  geheizt  wird,  oder  später  ev.  die  Reaktionsflüssig- 
keit durch  Druck  abzublasen  ist. 

Flüssige  Gemische  werden  in  geschlossenen  Kesseln 
erhitzt.  Sind  die  Flüssigkeiten  nicht  miteinander  mischbar, 
so  nimmt  man  meist  die  Reaktion  in  offenen  Gefässen  vor, 
um  die  Beobachtung  und  spätere  Bearbeitung  zu  erleichtern 
(z.  B.  Verseifen  der  Fette  mit  Alkali). 

Das  Erhitzen  fester  Körper  in  einem  Gasstrom,  z.  B. 
das  Rösten  der  Erze,  wird  in  besonderen  Kiesöfen  und  Kilns 
ausgeführt.  Ein  Kiesofen  enthält  meist  6 Thonplatten,  auf 
welchen  das  zu  röstende  Material  ausgebreitet  wird.  Diese 
Platten  sind  so  angeordnet,  dass  sie  abwechselnd  hinten 
und  vorn  Fallöffnungen  bilden.  Man  kann  also  das  auf 
die  oberste  Platte  geschüttete  Material  auf  die  darunter 
befindliche  stossen,  hier  ausbreiten  und  wieder  durch  Ab- 
ziehen nach  unten  befördern  und  somit  dem  Luftstrom 
entgegenführen  bezw.  tot  rösten.  Brennt  das  Sulfid  nicht 
durch  die  eigene  Wärme  gar  (z.  B.  Zinkblende),  so  ver- 
wendet man  hohle  Brennplatten  und  lässt  durch  deren 
Kanäle  heisse  Generatorgase  streichen. 
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Das  Erwärmen  von  Flüssigkeiten  in  einem  Gasstrom 
kommt  selten  in  Betracht. 

Reaktionsgemische,  welche  beim  Erwärmen  durch  Ver- 
dampfen von  Reagentien  Verluste  erleiden  würden,  erhitzt 
man  in  geschlossenen  Kesseln  unter  Anschliessen  eines 
Rückflusskühlers.  Als  Kühler  dient  bei  hochsiedenden 
Flüssigkeiten  (z.  B.  Essigsäureanhydrid  beim  Acetylieren) 
eine  mit  Steinen  gefüllte  Kolonne,  bei  leichtsiedenden 
(Benzol  bei  der  Sulfonation)  ein  Röhrenkühler.  Soll  im 
Gegensatz  hierzu  ein  Produkt  während  der  Reaktion  ab- 
destilliert werden,  so  verbindet  man  die  aufrechtstehenden 
Kessel  mit  einem  absteigenden  Kühler.  Als  Beispiele  seien 
erwähnt  die  Acetondarstellung,  bei  welcher  Calciumacetat 
in  Kesseln  mit  Rührwerk  oder  in  liegenden  Cylindern  mit 
Transportschnecke  durch  Erhitzen  im  Luftbad  auf  300° 
zersetzt  und  das  abdestillierende  Keton  durch  Kühler  ver- 
dichtet wird.  Die  Destillation  der  Salpetersäure  wird  in, 
von  den  Heizgasen  völlig  umspülten,  gusseisernen  Kesseln 
mit  anschliessenden  Thonkühlern  vorgenommen.  Äther 
wird  durch  Einfliessenlassen  von  Alkohol  (aus  einem  höher- 
stehenden Reservoir)  in  einen  mit  konzentrierter  Schwefel- 
säure beschickten  cylindrischen  Kessel,  welcher  durch  eine 
Dampfschlange  auf  140°  geheizt  wird,  dargestellt.  Die  hin- 
weggehenden Ätherdämpfe  werden  kondensiert. 

Reaktionsgemische,  aus  welchen  beim  Erwärmen  nutz- 
bare Gase  entweichen,  erhitzt  man  in  geschlossenen  stark- 
wandigen  Gefässen  oder  setzt  sie  mit  Gasometern  bezw. 
Absorptionsgefässen  in  Verbindung. 

Druckkessel  oder  Autoklaven  haben  cylindrische  oder 
bei  hohen  Drucken  elliptische  Form  und  sind  aus  Kupfer, 
Gusseisen  oder  Gussstahl  hergestellt.  Jeder  Autoklav  be- 
steht aus  dem  eigentlichen  Kessel,  welcher  auf  seinem 
inneren  Rand  eine  abgedrehte  und  mit  konzentrischen 
Rinnen  versehene  Dichtungsfläche  für  den  mit  Schrauben 
aufzupressenden  Deckel  trägt.  Der  Deckel  trägt  als  Arma- 
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tur  ein  Verschlussstück  mit  Thermometerrohr,  ein  Mano- 
meter und  ein  Sicherheitsventil,  ev.  einen  Ablasshahn. 
Zwischen  die  ineinander  springenden  (erhaben  und  vertieft) 
Dichtungsflächen  wird  ein  mit  Öl  gewaschener  Ring  aus 
Bleiblech  gelegt,  nachdem  auch  erstere,  sowie  die  Rinnen 
mit  Öl  bezw.  einem  spitzen  Holzstift  gereinigt  wurden. 
Das  Festspannen  des  Deckels  erfolgt  in  der  Weise,  dass 
zuerst  vier  kreuzweise  gelegene  Schrauben  angezogen  werden, 
um  den  Deckel  in  einer  Lage  festzuhalten.  Alsdann  zieht 
man  eine  Schraube  nach  der  anderen  fest,  indem  man 
gleichzeitig  durch  einen  zwischen  zwei  Schraubenmuttern 
geklemmten  Eisenstab  einen  Gegendruck  ausübt.  Können 
die  Schrauben  durch  einen  entsprechend  starken  Druck 
nicht  mehr  angezogen  werden  (man  vermeide  der  Dichtung 
alle  Nachgiebigkeit  für  spätere  Verwendung  zu  nehmen), 
so  ist  die  Dichtung  erreicht.  Man  füllt  alsdann  hinreichend  Öl 
in  den  Manometerschenkel  und  schneidet  eine  Kreisscheibe 
aus  Blei,  Leder  oder  Gummi,  um  sie  als  Dichtungsscheibe 
für  das  Manometerrohr  mit  diesem  durch  eine  Presse  an 
dem  Aufsatz  festzuschrauben.  Das  Sicherheitsventil  erhält 
ebenfalls  einen  Bleiverschluss  aus  dünnerem  Blech.  Die 
Dichtungsfläche  wird  durch  Druck  auf  den  Hebelarm  her- 
gestellt, worauf  man  das  Gewichtsstück  daran  aufhängt. 
Das  Verschlussstück  wird  nach  dem  Einfüllen  des  Gemisches 
mit  Bleidichtung  eingeschraubt.  Das  Thermometerrohr  kann 
mit  einem  unten  zugeschmolzenen  Glasrohr,  welches  etwas 
Öl  enthält  und  durch  Schieben  über  Asbestfäden  fest- 
geklemmt ist,  geschützt  werden.  In  das  Rohr  selbst  giebt 
man  einen  kleinen  Asbestpfropfen,  etwas  Öl  und  das  Thermo- 
meter. Undichte  Stellen  werden  beim  Erhitzen  durch  Ab- 
leuchten mit  brennendem  Streichholz,  Aufträgen  von  Öl 
oder  durch  das  Geräusch  gefunden.  Das  Nachdichten  be- 
wirkt man  durch  weiteres  Anziehen  der  Schrauben.  Die 
Dichtungen  dürfen  beim  Öffnen  des  Druckkessels  nicht 
abgehoben  werden,  wenn  sie  weiter  verwendbar  sein  sollen. 
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Ferner  sind  Deckel  und  Kessel  mit  je  einer  Marke  zu  ver- 
sehen , um  sie  in  gleicher  Lage  wieder  zu  verschrauben. 
Die  Dichtung  des  Ventils  ist  nach  jedem  Lüften  beim  Ab- 
nehmen zu  erneuern.  Auf  ältere,  glatte  Dichtungsflächen 
legt  man  statt  des  Bleibleches  einen  zusammengelöteten, 
starken  Bleidraht,  welcher  oberhalb  und  unterhalb  mit 
Mastik  bedeckt  wird.  Die  Wände  des  Autoklaven  können 
durch  Einsätze  von  Bleiblech,  emailliertem  Eisen,  Thon  oder 
Asbest  (Deckelfläche)  geschützt  werden.  Das  Erhitzen 
der  Autoklaven  erfolgt  ausschliesslich  in  Wasser-,  Öl-  oder 
Luftbädern. 

Die  Druckprobe,  die  Prüfung  auf  die  Haltbarkeit  der 
Autoklaven  wird  in  folgender  Weise  vorgenommen.  Der 
gut  abgedichtete  Autoklav  wird  mit  Wasser  gefüllt,  worauf 
man  das  Verschlussstück,  dessen  Thermometerrohr  abge- 
nommen ist,  einschraubt.  In  die  Öffnung  desselben  ist 
ebenfalls  ein  Gewinde  geschnitten,  in  welches  nun  das 
Anschlussrohr  einer  Druckpumpe  eingeschraubt  wird;  ev. 
ist  die  Pumpe  an  den  Manometerstutzen  anzuschliessen. 
Behufs  Vornahme  der  Probe  wird  der  Autoklav  mit  Wasser 
unter  Druck  gesetzt.  Die  jeweiligen  Drucke  werden  mit 
einem  angeschlossenen  Kontrollmanometer  verglichen.  Hat 
sich  das  Ventil  bei  dem  festgesetzten  Druck  gelüftet,  so 
belastet  man  es  stärker  und  prüft  den  Autoklaven  auf 
das  Zwei-  und  ein  Halbfache  des  Normaldruckes.  Der 
Autoklav  ist  während  der  Probe  genau  zu  besichtigen, 
um  auch  geringe  Ausschwitzungen  zu  beobachten.  Er 
soll  überhaupt  behufs  besserer  Besichtigung  der  äusseren 
Beschaffenheit  abgedreht  und  nicht  angestrichen  sein. 

Als  Beispiele  für  das  Erhitzen  von  Reaktionsgemischen 
in  Autoklaven  diene  das  Darstellen  von  Alizarin  durch 
Erhitzen  von  Anthrachinonsulfosäure  mit  Alkali  und  Chlorat 
in  horizontal  liegenden  Druckkesseln  mit  Rührwerk;  das 
Gemisch  enthält  nur  gerade  soviel  Wasser,  dass  es  gerührt 
werden  kann.  Ferner  sei  die  Darstellung  von  Methyl  violett 


42  B.  Erwärmen  und  Kühlen  von  Reaktionsgemischen. 


aus  Fuchsin,  Alkohol,  Chloräthyl  und  Kalk  in  Drehkesseln 
(im  Wasserbad),  die  Gewinnung  von  Äthylchlorid  aus  Al- 
kohol und  Salzsäure  beim  Erwärmen  auf  120 — 140°  erwähnt. 

Gemische,  welche  nicht  verdichtbare  Gase  als  Produkte 
liefern,  werden  in  langgestreckten  Retorten  bei  direkter 
Feuerung  erhitzt.  Die  trockene  Destillation  der  Kohle 
wird  z.  B.  in  3,5 — 4 m langen  Retorten,  welche  etwas  ge- 
neigt montiert  sind  und  vorn  ein  Gasableitungsrohr  tragen, 
vorgenommen.  Der  Salzsäureapparat  besteht  aus  einem 
völlig  vom  Feuer  umspülten  horizontal  gelegenen  Kessel 
mit  Dom  und  abnehmbarer  Stirnwand.  Die  oberen  Teile 
der  Wände  und  des  Domes  sind  besonders  stark  im  Guss. 
Die  Säure  fliesst  in  dünnem  Strahle  auf  das  ausgebreitete 
Salz.  Das  Salzsäuregas  entweicht  nach  der  Absorptions- 
anlage. Nach  beendigter  Reaktion  wird  das  Bisulfat  ge- 
schmolzen und  durch  das  in  der  Stirnwand  befindliche 
Mannloch  abgelassen. 

Im  Laboratorium  werden  Gemische  fester  Körper  in 
starkwandigen  Glaskolben  oder  Schalen  indirekt  erhitzt. 
Bei  hohen  Temperaturgraden  wählt  man  Porzellan-  oder 
Graphittiegel  oder  Muffeln.  Man  kann  auch  die  Materia- 
lien in  Tiegeln  mit  einer  kleinen  Öffnung  am  Boden  in 
Gasschmelzöfen  erhitzen,  bei  welchen  zwei  Brenner  von 
der  Unterseite  des  Ofens  her  nach  der  Mittelöffnung  ihre 
Flammen  senden.  Das  geschmolzene  Material  fliesst  un- 
gehindert in  einen  untergestellten  Behälter  mit  Wasser  ab. 
Für  Schmelzen  organischer  Verbindungen  wendet  man  kurz- 
halsige,  dickwandige  Kolben  oder  kleine  emaillierte  Kessel  aus 
Eisen  an.  Sulfoschmelzen  werden  in  hochwandigen  Schalen 
oder  Tiegeln  aus  Kupfer  oder  Nickel  ausgeführt.  Man 
rührt  diese  mit  einer  metallenen  Hülse,  in  welche  das 
Thermometer  eingesetzt  ist,  um.  Den  oberen  Teil  des 
Rührers  umkleidet  man  mit  Asbestpappe.  Verursacht  der 
Luftzutritt  Zersetzungen,  so  schliesst  man  die  Gemische  in 
Autoklaven  ein. 
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Gemische  von  festen  und  flüssigen  Körpern  werden  in 
Flaschen,  Kolben  oder  Bechergläsern  indirekt  oder  in 
Schalen  direkt  geheizt.  Die  Gemische  müssen  je  nach  der 
Beschaffenheit  dauernd  oder  zeitweise  gerührt  werden. 

Feste  Substanzen,  auf  welche  Gase  einwirken  sollen, 
werden  in  Röhren  erhitzt,  z.  B.  im  Verbrennungsofen, 
während  ein  Gasstrom  zugeleitet  wird. 

Das  Erwärmen  homogener  Flüssigkeiten  bietet  keine 
Schwierigkeit.  Ein  heftiges  Stossen  beim  Aufkochen  von 
Gemischen  wird  durch  vorheriges  Einträgen  von  kleinen 
Thonscherben,  Platinspiralen  etc.  verhindert.  Nicht  misch- 
bare Flüssigkeiten  sind  gut  zu  rühren.  Siedeverzug  ist  auch 
durch  Einstellen  von  Holzstäben  zu  vermeiden,  wenn,  das 
Öl  nicht  die  gesamte  Oberfläche  bedeckt.  Kolben  und 
Schalen  sind  bezüglich  ihres  Rauminhaltes  reichlich  zu 
wählen. 

Reaktionsgemische,  bei  welchen  während  des  Erhitzens 
Reagentien  dampfförmig  entweichen  oder  Produkte  durch 
Dämpfe  mitgerissen  werden,  erhitzt  man  am  Rückfluss- 
kühler.  Als  Gefäss  dient  ein  Kolben  oder  ein  metallener 
Kessel  mit  Rührer,  auf  welchen  ein  Steigrohr  (ev.  einge- 
schliffen) oder  ein  Kühler  mit  Kugelröhre  (besonders  kräftig 
kühlend  infolge  des  Auseinanderfallens  der  Dämpfe)  oder 
ein  Soxhlet’scher  Kugelkühler  aufgesetzt  ist.  Der  letzt- 
genannte Kühler  besteht  aus  zwei  ineinander  gesetzten 
Kugeln.  Das  Kühlwasser  füllt  und  durchfliesst  die  mittlere 
Kugel. 

Reaktionsgemische,  bei  welchen  die  während  des  Re- 
aktionsverlaufes entstandene  Produkte  abdestillieren  sollen, 
werden  in  Retorten,  Fraktionierkolben,  Rundkolben  oder  me- 
tallenen Kesseln  erhitzt.  Die  Gefässe  sind  mit  einem  glatten, 
absteigenden  Kühler  oder  Schlangenkühler  verbunden.  Ent- 
hält das  Reaktionsgemisch  feste  Körper  suspendiert,  so  ist 
indirekt  ev.  unter  Rühren  oder  Einleiten  von  Luft  oder 
Kohlensäure  zu  erhitzen. 
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Autoklaven , Einschmelzröhren  und  Quecksilberver- 
schlüsse dienen  zum  Erhitzen  von  Gemischen  unter  Druck. 
Die  Autoklaven  haben  die  breitere  Form  von  Kesseln  oder 
diejenige  von  Röhren.  Letztere  sind  besonders  für  das 
Erhitzen  unter  starkem  Druck  (bis  200  Atm.)  zu  verwenden. 
Die  Autoklaven  werden  in  Luft-  oder  Ölbädern  erhitzt. 
Bei  den  Luftbädern  werden  die  Verbrennungsgase  der 
Brennerkränze  oder  kleinflammigen  Verteilungsröhren  drei- 
mal zwischen  enge  nebeneinander  angebrachten  Seitenwän- 
den auf-  und  abgeführt,  damit  ein  möglichster  Temperatur- 
ausgleich erreicht  wird. 

Für  das  Erhitzen  von  Einschmelzröhren  dienen  die 
sogen.  Bombenöfen,  welche  in  einem  Schutzmantel  zwei 
oder  vier  stärkere  eiserne  Röhren  eingelagert  enthalten. 
Diese  sind  Luftbäder  von  oben  erwähnter  Konstruktion. 
Heizt  man  die  Röhren  mit  Wasserdampf,  welcher  aus 
einem  unten  angebrachten  Wasserbad  entwickelt  wird,  so 
bezeichnet  man  die  Vorrichtung  als  Wasserbadkanone. 
Man  beachte,  dass  die  Einschmelzröhren  nur  nach  dem 
Erkalten  geöffnet  werden  dürfen  und  zwar  in  der  Weise, 
dass  man  deren  Kapillare  aus  dem  Schutzrohr  herausragen 
lässt,  um  sie  durch  Erhitzen  aufblasen  zu  lassen.  Das 
Erhitzen  der  Reaktionsgemische  in  Autoklaven  wird  stets 
vorzuziehen  sein,  da  der  Reaktionsverlauf  aufgezeichnet 
werden  kann.  Die  kleinsten  Autoklaven,  welche  ebensoviel 
wie  die  Einschmelzröhren  fassen,  werden  durch  einen  Deckel 
mit  Überfangmutter  oder  Presse  abgeschlossen.  Die  Auto- 
klaven können,  wenn  es  nötig  ist,  gut  haltbare  Glaseinsätze 
(auf  Asbest  lagernd),  oder  Blei-  bezw.  Silberhemden  er- 
halten. Will  man  niedrig  siedende  Reagentien  einschliessen, 
so  ist  das  Füllen  erst  nach  vorhergegangener  Kühlung  der 
Autoklaven  oder  Röhren  durch  Eisgemisch  zu  bewerk- 
stelligen. Ist  nur  ein  geringer  Überdruck  nötig,  um  das  Ent- 
weichen von  Flüssigkeitsdampf  zu  vermeiden,  so  schliesst 
man  an  den  starkwandigen  Kolben  und  Rückflusskühler 
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(gerades  Kühlrohr)  einen  Quecksilberverschluss  an.  — Es  sei 
hier  noch  darauf  hingewiesen,  dass  ein  Erhitzen  von  Sub- 
stanzen in  Bier-  oder  Sodawasserflaschen  zu  vermeiden  ist. 

Gemische  fester  Substanzen,  welche  beim  Erwärmen 
ein  Gas  entwickeln,  werden  in  eisernen  Röhren,  welche 
durch  Deckel  verschliessbar  sind  und  oben  je  ein  Gasab- 
leitungsrohr tragen,  ferner  in  Retorten  oder  Verbrennungs- 
röhren erhitzt.  Gasentwicklungen,  welche  beim  Zersetzen 
fester  Substanzen  durch  Flüssigkeiten  auftreten,  nimmt  man 
in  Rundkolben  vor.  Die  Kolben  werden  im  Wasserbad 
geheizt  und  tragen  als  Verschluss  einen  Pfropfen  mit  Tropf- 
trichter und  Ableitungsrohr. 

Das  Erwärmen,  Erhitzen  der  Reaktionsgemische  soll 
diese  auf  die  nötige  Reaktionstemperatur,  welche  alsdann 
während  der  Versuchszeit  einzuhalten  ist,  bringen.  Bei 
dem  direkten  Anheizen  wird  man  mit  Hilfe  des  Thermo- 
meters den  Punkt  aufsuchen,  bei  welchem  die  Reaktions- 
wärme einsetzt.  Man  unterbricht  oder  schränkt  alsdann 
das  Heizen  ein,  um  die  Temperatur  des  Gemisches  durch 
die  Reaktion  selbst  ansteigen  zu  lassen.  Das  Heizen  wird 
aber  sofort  wieder  aufgenommen,  wenn  die  Temperatur  des 
Gemisches  zu  sinken  beginnt  bezw.  die  einzuhaltende  Tem- 
peratur erreicht  hat.  Man  beachte  hier,  wie  bei  dem 
Kühlen  von  Gemischen,  als  wesentlich,  dass  Reaktionen 
nicht  unnötig  aufgehalten  werden  dürfen.  Eine  Reaktion, 
welche  durch  die  zulässige  Temperatursteigerung  der  eigenen 
Reaktionswärme  ziemlich  vollständig  verläuft,  wird  durch 
unnötiges  Abkühlen  und  nochmaliges  Anheizen  auf  die  ge- 
wünschte Temperatur  in  ein  neues  Stadium  und  wesentlich 
verzögert  zum  Abschluss  gebracht.  Bei  an  sich  langsam 
verlaufenden  Reaktionen  übt  eine  zeitliche  Unterbrechung 
keinen  schädigenden  Einfluss  aus.  — Das  Einhalten  der 
gewählten  Versuchstemperatur  wird  durch  Regulieren  des 
Gaszuflusses  mittels  eines  über  den  Leitungsschlauch  ge- 
schobenen Quetschhahnes  bewirkt,  wenn  nicht  der  Siede- 
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punkt  eines  verwendeten  Lösungsmittels  eine  Vereinfachung 
bietet. 

Erfolgt  das  Erwärmen  indirekt  in  Luft-,  Wasser-  oder 
Ölbädern,  so  wird  man  die  Wirkung  des  Anheizens  durch 
Temperaturmessung  im  Bade  und  im  Reaktionsgemisch  be- 
obachten. Auf  die  Temperatursteigerung  durch  die  eigene 
Reaktionswärme  ist  hier  besonders  zu  achten.  Ist  diese 
bedeutend,  so  wählt  man  für  höhere  Temperaturen  Luft- 
bäder als  Gefässumhüllung,  da  sie  schneller  reguliert  werden 
können.  Einem  Überschreiten  der  gewünschten  Temperatur 
begegnet  man  nach  Entfernung  der  Heizquelle  durch  Ver- 
mischen des  Heizwassers  mit  kaltem  Wasser  oder  Eis, 
durch  Eintröpfeln  von  Wasser  in  das  Luftbad,  oder  bei 
Ölbädern  durch  Herausheben  der  Gefässe,  z.  B.  der  Auto- 
klaven. In  letzterem  Falle  ist  ein  Lüften  des  Ventiles 
durch  Einschieben  eines  Holzkeiles  in  den  oberen  Teil  der 
Führung  des  Hebelarmes  zu  verhindern.  Die  Autoklaven 
setzt  man  in  ein  Gestell  mit  entsprechender  Ringscheibe 
ein.  Das  Kühlen  der  zu  hoch  erhitzten  Gefässe  kann 
durch  Anblasen  mit  Pressluft  beschleunigt  werden. 

In  vielen  Fällen  ist  überhaupt  nur  ein  Anheizen  der 
Reaktionsgemische  auf  eine  bestimmte  Temperatur  nötig, 
worauf  sofort  durch  Kühlen  ein  allzu  heftiger  Reaktions- 
verlauf zu  vermeiden  ist.  Als  Beispiele  seien  hier  die 
Darstellung  von  Äthylamin  aus  Ammoniak  und  Äthyl- 
chlorid (R.  T.  55°),  Methylamin  (R.  T.  350)  und  Äthyl- 
chlorid (R.  T.  1200)  erwähnt.  Während  hier  das  Anheizen 
namentlich  zuletzt  vorsichtig  bewirkt  wird,  ist  man  bei  an- 
deren Reaktionen  (ohne  lebhaften  Reaktionsverlauf)  darauf 
angewiesen,  die  Gemische  möglichst  schnell  auf  die  nötige 
Temperatur  zu  bringen,  um  Nebenreaktionen  oder  Zer- 
setzungen einzuschränken.  Man  trägt  also  die  Gemische 
in  Gefässe  ein,  welche  in  Bädern  vorgeheizt  sind,  wie  z.  B. 
bei  Sulfoschmelzen  (Luftbad  Temp.  z.  B.  300° — 350°),  oder 
man  erhitzt  erst  einen  Bestandteil  des  Gemisches  für  sich 
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z.  B.  Resorcin,  m-Amidophenol  bei  Fluorescein-,  Rhod- 
, iminschmelzen)  und  trägt  später  die  übrigen  Reagentien 
hier  Phtalsäureanhydrid)  ein. 

Das  Anheizen  von  Reaktionsgemischen  und  darauf- 
I olgende  Einhalten  einer  bestimmten  Temperatur  bewirkt 
aan  in  folgender  Weise.  Ist  z.  B.  ein  Autoklav  auf  190° 
,u  erhitzen,  so  erhält  man  eine  Badtemperatur  von  250  bis 
>6o°,  bis  die  Temperatur  des  Gemisches  auf  1750  ge- 
legen ist.  Dann  lässt  man  die  Temperatur  des  Bades 
durch  Ausgleich  der  Wärme  auf  220°  fallen.  Die  innere 
Temperatur  sei  nun  z.  B.  182°.  Man  heizt  jetzt  auf  23 50 
m,  wodurch  die  Temperatur  innen  auf  1860  steigt;  hierauf 
geht  man  im  Bad  auf  23  o°  herab  und  erhält  diese  Tem- 
peratur, bis  das  Reaktionsgemisch  18  8°  zeigt.  Man  lässt 
etzt  die  Badtemperatur  auf  200°  fallen  und  erhält  diesen 
Temperaturgrad,  welcher  die  nötige  Wärmedifferenz  (bei 
Kolben  nur  5 — io°)  von  Bad  und  Gemisch  darstellt,  wäh- 
rend der  Dauer  des  Versuches.  Kann  die  Temperatur  des 
Gemisches  nicht  gemessen  werden,  so  erhält  man  nach 
geeigneter  Zeit  diejenige  des  Bades  dauernd  um  20 — 30° 
höher  als  die  geforderte.  Die  letzte  Zeit  des  Anheizens 
benutzt  man  zum  Herrichten  der  Feuer,  welche  dann  nur 
leicht  gelockert  oder  mit  Brennmaterial  bedeckt  werden 
dürfen,  um  thunlichst  geringe  Änderungen  vorzunehmen. 
Bei  Gasheizung  muss  der  Zufluss  mit  Erreichung  der  Tem- 
peratur für  dauernd  geregelt  sein;  man  unterlässt  es  also 
zuletzt,  die  Badtemperatur  (siehe  oben)  zu  erniedrigen.  Bei 
geringen  Temperaturschwankungen  ist  das  Einstellen  eines 
bestimmten  Grades  durch  ein  10  Minuten  langes,  beständiges 
Beobachten  und  Regulieren  zu  erreichen.  — Manche 
Reaktionsgemische  müssen  durch  gleichmässiges  Erwärmen 
langsam  auf  eine  bestimmte  Endtemperatur,  welche  gleich- 
zeitig das  Kriterium  für  völlige  Umsetzung  ist,  gebracht 
werden.  Es  werden  z.  B.  Schmelzgemische  in  einem  auf 
300 — 305°  geheizten  Luftbad  16  Stunden  lang  erwärmt. 
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Die  Verdunstung  des  bei  der  Reaktion  gebildeten  Wassers 
lässt  die  Temperatur  der  grossen  Massen  nur  äusserst  lang- 
sam ansteigen,  so  dass  diese  nach  Verlauf  dieser  Zeit  erst  ( 
auf  ca.  280°  gestiegen  ist.  Durch  Heizen  des  Luftbades 
auf  315— 3 2 50  erreicht  man  nach  weiteren  2 Stunden  in 
der  Schmelze  die  nötige  Endtemperatur  von  295 — 300°; : 
das  nun  völlig  entwässerte  Produkt  würde  von  jetzt  ab  t 
schnell  Temperaturerhöhungen  folgen. 

Jedes  Heizen  von  Reaktionsgemischen  bei  länger  an- 
dauernden Versuchen  muss  behufs  späterer  Kontrolle  in 
seinen  Einzelheiten  aufgezeichnet  werden.  Während  des 
Anheizens  notiert  man  alle  Viertelstunden,  nach  dem  Er-  i 
reichen  der  Temperatur  alle  Halbestunden  diejenige  des| 
Bades  und  des  Gemisches.  Macht  sich  Reaktionswärme» 
geltend,  so  wird  in  kürzeren  Zeitabschnitten  abgelesen. 

Bei  lang  andauernden  Versuchen  wird  das  Erwärmen  I 
der  Gemische  in  sogenannten  Thermostaten  vorgenommen. 


Diese  werden  durch  Thermo- 
regulatoren  automatisch  auf  be- 
stimmter Temperatur  erhalten. 
Die  Bäder  werden  möglichst 
gross  gewählt.  Man  verwendet 
hierzu  grosse  Töpfe  oder  Kästen. 
Als  Badflüssigkeit  dient  Wasser, 
bei  Temperaturen  über  90° 
Glycerin  oder  Paraffinöl.  Be- 
hufs Ausgleich  der  örtlichen 
Temperaturverhältnisse  werden 
diese  durch  Rührwerke,  welche. 


nahe  dem  Boden  angebracht 
sind,  gemischt.  Die  Rührer 


Fig.  x. 


können  durch  Windmühlen 


oder  Motoren  betrieben  werden.  Die  Windmühlen  bestehen1) 
aus  einem  Stab,  welcher  unten  die  Rührerarme  und  obent 
die  aus  Glimmer  oder  Aluminiumblech  gefertigten  Wind-i 


aus  einem 
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flügel  trägt.  Die  Mühle  (40 — 50  cm  im  Durchmesser)  wird 
durch  den  aufsteigenden  Luftzug  einer  Flamme,  welche 
innerhalb  einer  Thonröhre  brennt,  in  Bewegung  gehalten. 
Die  Wärmeregulatoren  können  durch  die  Ausdehnung  von 
Gasen,  Flüssigkeiten  oder  festen  Körpern  betrieben  werden. 
In  den  beiden  ersteren  (üblicheren)  Fällen  wird  in  das  Bad 
ein  langes  röhrenförmiges  Glasgefäss  (Fig.  2),  dessen 


L 


Hals  längs  der  Gefässwand  aufsteigt,  oben  horizontal 
gebogen  ist  und  durch  einen  Gummischlauch  mit  dem 
Gasregulator  (Fig.  3,  unten)  in 
Verbindung  steht,  nahe  dem  Bo- 
den eingelegt.  Der  Gasregulator 
besteht  aus  einem  U-Rohr,  wel- 
ches an  beiden  Seiten  Ansatz- 
stutzen und  an  einem  Ende  einen 
Hahn  mit  kleinem  Einlauftrichter 
trägt.  In  das  U-Rohr  ist  etwas 
Quecksilber  eingefüllt;  ersteres 
steht  durch  einen  Stutzen  mit 


dem  röhrenförmigen  Gefäss,  durch  den  anderen  mit  der 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II.  a 
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Gaszuleitung  in  Verbindung.  In  das  freie  Ende  wird  ein 
Gasableitungsrohr,  welches  nach  dem  Brenner  führt,  so  tief 
eingeführt,  dass  es  das  Quecksilber  eben  berührt.  Das 
Gefäss  enthält  Luft  oder  io0/oige  Chlorcalciumlösung.  Ist 
für  eine  gewünschte  Temperatur  die  (eben  abgeschliffene) 
Stellung  des  Ableitungsrohres  ermittelt,  so  wird  der  Queck- 
silberspiegel jeder  Ausdehnung  oder  Zusammenziehung  des 
Gefässinhaltes  folgen  und  damit  den  Gaszufluss  regulieren. 
Die  Schenkel  der  U-Röhre  (Fig.  4)  können  auch  in- 


Fig.  4.  Fig.  5. 


einander  angeordnet  sein;  hierbei  ragt  eine  Röhre  in  ein 
kleines  Quecksilbergefäss,  welches  mit  dem  cylinder- 
förmigen  Gefäss  verbunden,  nach  oben  aber  durch  die 
rundum  angeschmolzene,  eben  erwähnte  Röhre  abge- 
schlossen ist.  Die  in  der  Röhre  aufgestiegene  Quecksilber- 
säule bewirkt  die  Regulierung.  Der  Regulator  kann  auch 
aus  einem  grösseren,  länglichen  Quecksilbergefäss,  welches 
in  die  Badflüssigkeit  eingesetzt  wird,  bestehen.  Der  obere 
Teil  des  Regulators  trägt  eine  Einschnürung  und  an  dieser 
seitlich  eine  in  Gewinde  gehende  Schraube.  Letztere  ge- 
stattet die  für  die  Regulierung  nötige  Quecksilberhöhe  ein- 
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zustellen.  — Ein  völliges  Verlöschen  der  Flamme  wird 
dadurch  verhütet,  dass  man  je  ein  T-Stück  in  das  Gaszu- 
und  -abflussrohr  einschaltet  und  deren  freie  Enden  durch 
einen  Schlauch  verbindet.  Letzterer  wird  durch  eine  Klemm- 
schraube so  zusammengepresst,  dass  genügend  Gas,  um 
ein  kleines  Flämmchen  zu  speisen,  hindurchströmen  kann. 
— Flüssigkeitsregulatoren  sind  weniger  empfindlich  als  Luft- 
regulatoren, aber  dafür  unabhängig  vom  Barometerstand. 

Das  Kühlen  von  Reaktionsgemischen  wird  bei  höheren 
Temperaturgraden  mit  Luft,  bei  niederen  mit  Wasser  oder 
Eis  bewirkt.  Das  Kühlen  bei  höherer  Temperatur  be- 
schränkt sich  darauf,  das  Gemisch  der  Heizquelle  zu  ent- 
ziehen (Herausheben  der  Gefässe  aus  Ölbädern  mittels 
Krahnen)  oder  die  Überhitzung  durch  Kühlen  mit  Luft 
(Decken  der  Feuer,  Öffnen  der  Register,  Einblasen  kom- 
primierter Luft  in  Luftbäder,  Leiten  eines  Luftzuges  über 
die  Gemische  etc.)  zu  vermeiden.  Es  sind  dies  aber  nur 
Notbehelfe,  welche  zeigen,  wie  wichtig  die  Beobachtung 
des  Einsetzens  der  Reaktionswärme  ist. 

Feste  Gemische  kühlt  man  durch  Ausbreiten  oder  Um- 
wenden in  einem  kalten  Luftstrom.  Völliges  Abkühlen 
wird  durch  Ablöschen  oder  Einträgen  in  Wasser  bewirkt. 

Flüssigkeiten  werden  durch  Einlegen  von  Kühlschlangen, 
in  welchen  Wasser  fliesst,  gekühlt,  wenn  breite  Gefässe 
wegen  des  grossen  Volumens  der  Gemische  gewählt  werden 
mussten.  Ein  Gleiches  gilt  für  das  Verarbeiten  von  Ab- 
sorptionsflüssigkeiten, da  hier  auch  besonders  der  Raum 
oberhalb  der  Flüssigkeit  gut  zu  kühlen  ist.  Niedrige  Ge- 
fässe erhalten  doppelte  Wände,  hohe  hingegen  den  üb- 
lichen Doppelmantel  um  die  untere  Hälfte  des  Gefässes. 
Tn  diesen  Hohlräumen  lässt  man  das  Wasser  je  nach  der 
eintretenden  Erwärmung  verschieden  schnell  cirkulieren. 
Man  setzt  die  Gefässe  in  entsprechende  hölzerne  Behälter, 
wenn  dauernd  nicht  zu  starke  Erwärmungen  der  Reaktions- 
gemische auszugleichen  sind  oder  wenn  mit  Eis  bezw. 
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Kältegemischen  zu  kühlen  ist.  Man  stellt  dann  die  Gefässe 
so,  dass  an  einer  Seite  ein  breiterer  Raum  für  das  Ein- 
füllen von  Eis  gelassen  wird.  An  hohen  Gefässen,  welche 
des  leichteren  Transportierens  wegen  nicht  in  der  erwähnten 
Weise  montiert  werden  können,  bringt  man  oben  Ver- 
teilungsrohre an,  aus  denen  das  Wasser  in  feinen  Strahlen 
an  den  Gefässwänden  herabrieselt.  Wässerige  Lösungen 
können  direkt  durch  Zugabe  von  Eis  gekühlt  iverden,  wie 
z.  B.  beim  Diazotieren  der  Amidoverbindungen,  welches  in 
Kufen  vorgenommen  wird.  Der  Erfolg  des  Kühlens  hängt 
wesentlich  von  einem  tüchtigen  Durchrühren  der  Flüssig- 
keiten ab. 

Im  Laboratorium  kühlt  man  Gemische  durch  Einsetzen 
der  Kolben  oder  Gläser  in  Töpfe  oder  Kasserolle  mit  Wasser, 
gelegentlich  auch  durch  Überlaufenlassen  eines  Wasser- 
strahles. Der  Ablauf  des  Kühlwassers  wird  durch  Heber,  bei 
kleinen  hölzernen  Schaffen  durch  Überlaufrohr  bewerkstelligt. 
Schalen  setzt  man  in  entsprechend  grössere  Schalen,  welche 
behufs  direkten  Abfliessens  des  Wassers  oberhalb  des 
Randes  eines  Ausgussbeckens  äufgestellt  werden.  Am  ein- 
fachsten ist  es,  das  Wasserbad  durch  Eis  kühl  zu  halten. 
Stark  erhitzte  Gemische  können  nur  durch  Luft  gekühlt 
werden,  oder  sie  müssen  in  Schaleil  umgefüllt  werden.  Ge- 
mische von  80 — 90°  Temperatur  kühlt  man  stufenweise 
durch  warmes  und  kaltes  Wasser  ab.  Es  können  so  nur 
Glasgefässe  mit  gleichmässig  starker  Wandung  gekühlt 
werden.  Diese  sind  auch  stets  zu  verwenden,  wenn  in 
kurzer  Zeit  starke  Wärmeentwicklung  auftritt;  auf  Kolben 
ist  dann  ev.  ein  Rückflusskühler  aufzusetzen.  Um  das 
Reaktionsgemisch  nicht  zu  heiss  werden  zu  lassen,  können 
auch  die  Reagentien  vorgekühlt  werden;  am  vorteilhaftesten 
ist  es  aber,  deren  Vermischung  in  solchen  Anteilen  vor- 
zunehmen, dass  ein  Kühlen  thunlichst  eingeschränkt  wird. 
Bei  Fabrikationen  sind  aber  Kühlvorrichtungen  für  die  Ge- 
schwindigkeit des  Arbeitens  wesentlich  entscheidend. 
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Die  Reagensmengen,  welche  sich  auf  Grund  einer  an- 
genommenen oder  gegebenen  Reaktionsgleichung  berechnen 
lassen,  werden  bei  der  praktischen  Ausführung  von  neuen 
Reaktionen,  Substitutions-  bezw.  Additionsvorgängen  und 
Synthesen  auch  thatsächlich  zu  verwenden  sein.  Man  wird 
aber  im  Interesse  einer  möglichst  vollständigen  Umwand- 
lung einer  vorhandenen  Atomgruppe  mehr  oder  minder 
grosse  Überschüsse  an  den  Agentien,  welche  selbstverständ- 
lich keine  Nebenreaktionen  verursachen  dürfen,  wählen, 
wie  z.  B.  beim  Esterifizieren,  Ätherifizieren,  Reduzieren  etc. 
Ferner  werden  schnell  verlaufende  Reaktionen  durch  Ver- 
teilung des  Materiales  auf  grosse  Reagensmengen  in  einem 
bestimmten  Sinne  zu  leiten  sein.  Für  die  Darstellung 
von  Äthylamin  aus  Ammoniak  und  Chloräthyl  verwendet 
man  z.  B.  einen  8 — iofachen  Überschuss  an  Ammoniak, 
um  möglichst  nur  Monoäthylamin  zu  erhalten.  Muss  anderer- 
seits die  Temperatur  während  der  Einwirkung  niedrig  ge- 
halten werden,  damit  die  Reaktion  nicht  zu  weit  geht,  so 
werden  ebenfalls  Überschüsse  (wie  z.  B.  bei  Oxydations- 
vorgängen) an  Agentien  nötig  sein.  Weniger  Reagens  als 
berechnet,  wendet  man  bei  im  übrigen  vollständig  verlaufen- 
den Reaktionen  an,  wenn  das  entstehende  Produkt  leicht 
zersetzt  oder  verändert  wird. 

Der  Verlauf  einer  Reaktion  wird  wesentlich  von  der 
Konzentration  der  aufeinanderwirkenden  Stoffe  und  von 
der  Temperatur  abhängig  sein.  Im  allgemeinen  wird  in 
konzentrierten  Lösungen  oder  homogenen  Mischungen  die 
Umsetzung  schneller  erfolgen  als  in  verdünnter  Lösung 
oder  bei  Einhaltung  eines  heterogenen  Zustandes  im  Ge- 
menge. Die  Lösungsmittel,  welche  ja  nur  zur  Verteilung 
der  Reagentien  und  als  Medium  für  die  Umsetzung  dienen, 
müssen  sich  hierbei  indifferent  verhalten.  Es  dienen  als 
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Verdünnungsmittel  bei  Sulfonationen  und  Nitrierungen 
Schwefelsäure;  bei  Bromierungen  Schwefelkohlenstoff  oder 
Chloroform;  bei  Chlorierungen  mit  Phosphoroxychlorid 
Toluol;  bei  Esterifizierungen  die  Säure  bezw.  der  Alkohol  etc. 
Eine  besonders  ausgedehnte  Verwendung  finden  hierbei 
Wasser,  Alkohol  und  Benzol;  für  höhere  Temperaturgrade 
wählt  man  Phenol  oder  Naphtalin  (z.  B.  bei  der  Primulin- 
schmelze). Die  Flüssigkeiten  ermöglichen  selbstverständlich 
auch  ein  Verteilen  und  Suspendieren  unlöslicher  Verbindungen. 
Gilt  es,  während  der  Versuchsdauer  die  Konzentration  eines 
besonders  reaktionsfähigen  Stoffes  gering  zu  halten,  so  trägt 
man  ihn  portionsweise  in  das  Reaktionsgemisch  ein  oder 
lässt  ihn  langsam  einfliessen  bezw.  eintropfen.  Bei  dieser 
Anordnung  der  Reaktion  muss  aber  ständig  eine  Umsetz- 
ung bemerkbar  sein,  sonst  würde  ja  doch  später  eine 
grössere  Konzentration  des  Reagenzes  vorhanden  sein.  — 
Verläuft  die  Reaktion  stufenweise,  so  kann  es  im  Interesse 
der  Darstellung  einheitlicher  Produkte  liegen,  dass  man  die 
Zwischenprodukte  rein  darstellt  und  diese  zur  weiteren  Ein- 
wirkung mit  dem  verbliebenen  Anteil  des  Reagenzes  bringt. 
Bei  Tetrazoverbindungen  werden  z.  B.  die  zwei  Diazo- 
gruppen  nacheinander  mit  je  einem  Komponenten  gepaart. 
Im  Gegensatz  hierzu  wird  z.  B.  bei  der  Fabrikation  von 
Doppelsuperphosphaten  aus  Phosphoriten  zuerst  Phosphor- 
säure und  dann  rückschreitend  Monocalciumphosphat  durch 
Phosphoritzusatz  dargestellt.  Ferner  sei  noch  das  Abrösten 
und  Schmelzen  der  Kupfersteine  erwähnt.  — Das  Abbrechen 
einer  Reaktion  wird  man  durch  Temperaturänderungen, 
Verdünnen  der  Lösung,  Fällen  der  Produkte  bezw.  Agen- 
den, durch  Ansäuern,  Neutralisieren,  Alkalischmachen  des 
Gemisches  etc.  bewirken. 

Die  geeignete  Wahl  der  Reagentien  wird  bei  einer  be- 
stimmten Umsetzung  je  nach  der  Beständigkeit  der  Sub- 
stanz und  dem  mehr  oder  minder  tiefen  Eingriff  in  deren 
Aufbau  zu  treffen  sein.  Die  Ätherifizierung  des  Gaultheria- 
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Öles  z.  B.  bietet  ziemliche  Schwierigkeiten.  Durch  Ein- 
wirkung von  Chloräthyl,  Bromäthyl,  Kaliummethylsulfat  auf 

das  Öl  werden  nur  5%,  12 — 16%  bezw.  34 — 36° f0  äthe- 

OCH 

rifiziert.  Die  Umsetzung  in  den  Äther  C6H4<^Cq  . OCH, 

erfolgt  quantitativ  bei  dem  portionsweisen  Zusetzen  und 
Vermischen  von  2%iger  Natronlauge  mit  einem  Gemisch 
des  Öles  mit  Dimethylsulfat.  Vor  allem  ist  aber  hier  an 
die  verschieden  starken  Oxydations-  und  Reduktionsmittel 
zu  erinnern.  Ferner  sei  die  „katalytische  Wirkung“  ge- 
wisser Beimengungen,  welche  den  Verlauf  einer  Reaktion, 
die  auch  ohne  sie  stattfinden  würde,  stark  beschleunigen, 
erwähnt,  z.  B.  die  Inversion  des  Rohrzuckers  durch  die 
katalytische  Wirkung  der  Wasserstoffionen,  die  Bromierung 
organischer  Verbindungen  bei  Gegenwart  von  Eisen-,  Alu- 
miniumchlorid, Jod,  Schwefel  etc. 

Die  Substanzen,  welche  durch  Reaktionen  verändert 
werden  sollen,  sind  in  gegebenen  Fällen  auch  dafür  be- 
sonders vorzubereiten.  Leicht  zersetzbare  Körper  wird 
man  durch  Einführung  leicht  entfernbarer  Gruppen  gegen 
die  zu  heftige  Einwirkung  der  Reaktion  schützen ; der 
Reaktionsverlauf  kann  hierdurch  auch  einheitlicher  gestaltet 
werden.  Amido-  und  Hydroxylgruppen  werden  z.  B.  acety- 
liert,  damit  benachbarte  Methyl-  oder  Seitengruppen  von 
Oxydationsmitteln  schwerer  angegriffen  werden.  Isoeugenol 
wird  bei  der  Darstellung  von  Vanillin  benzoyliert;  Borsäure 
verlangsamt  die  Oxydation  des  Anthrachinons  zu  Hexaoxyan- 
thrachinon  durch  Schwefelsäureanhydrid  derart,  dass  auch  die 
Zwischenprodukte  Tri-  und  Tetraoxyverbindungen  isoliert 
werden  können.  Andererseits  wird  man  beständige  Verbin- 
dungen durch  Einführung  von  bestimmten  Gruppen  reaktions- 
fähiger machen  oder  durch  weitere  Umsetzung  der  letzteren 
verändern.  Nitrogruppen  z.  B.  machen  benachbartes  Chlor 
beweglicher.  Die  leichte  Wandelbarkeit  der  Diazogruppen 
hingegen  dient  vielfach  für  die  Einführung  von  Atom- 
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gruppen.  Die  Temperatur,  welche  während  des  Versuches 
eingehalten  wird,  übt  oft  auch  einen  den  Reaktionsverlauf 
bestimmenden  Einfluss  aus;  so  tritt  z.  B.  beim  Chlorieren 
von  aromatischen  Verbindungen  in  der  Kälte  das  Halogen 
in  den  Kern,  bei  erhöhter  Temperatur  aber  in  die  Seiten- 
kette ein.  Die  Verwendung  der  Reaktionswärme  für  den 
Reaktionsverlauf,  welche  noch  zu  erwähnen  wäre,  ist  be- 
reits früher  besprochen  worden. 

3.  Trennung  der  Reaktionsgemische. 

A.  Trennen  fester  Reaktionsgemische. 

Eine  Trennung  fester  Gemische  kann  durch  Aussaigern 
(z.  B.  Werkblei)  oder  Auslassen  (Fette)  bewirkt  werden, 
wenn  ein  Gemengteil  durch  Erwärmen  verflüssigt  wird.  Die 
üblichste  Trennung  besteht  aber  in  dem  Auslaugen  der  Ge- 
mische mit  Lösungsmitteln.  Man  unterscheidet  hierbei  ein 
Auslaugen  mit  Wasser  oder  wässerigen  Lösungen  und  ein 
Extrahieren  mit  organischen  Lösungsmitteln  (Alkohol,  Äther, 
Benzin  etc.),  Wasserdampf  oder  Wasser  unter  Druck. 

1.  Auslaugen  fester  Gemische. 

Das  Auslaugen  der  Produkte  aus  festen  Reaktions- 
gemischen erfolgt  vorteilhaft  in  systematischen  Laugereien. 
Eine  derartige  Vorrichtung  (z.  B.  zum  Ausziehen  der  Soda- 
schmelze) besteht  aus  4 — 6 nebeneinander  aufgestellten, 
schmiedeeisernen  Kästen.  Jeder  von  ihnen  trägt  auf  T-Eisen 
einen  Siebboden,  welcher  mit  einer  dünnen  Filterschicht  aus 
Koksklein  bedeckt  ist  und  als  Unterlage  für  die  in  Stücke 
geschlagene  Schmelze  dient.  Von  dem  Raum  unterhalb  des 
Siebbodens  führt  je  ein  Überlaufrohr  nach  dem  benach- 
barten Kasten,  und  ebenso  sind  der  erste  und  letzte  Kasten 
verbunden.  Der  erste  Kasten  erhält  den  Zufluss  von  35 
bis  40°  warmen  Wassers,  während  die  übrigen  von  den  über- 
laufenden Laugen  durchströmt  werden.  Die  gesamte  Vor- 
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richtung  stellt  ein  System  kommunizierender  Röhren  dar. 
Es  sind  daher  die  Überlaufrohre  so  angeordnet,  dass  sie 
dem  tieferen  Niveau  der  konzentrierteren,  also  schwereren 
Laugen  entsprechen.  Ist  das  Material  eines  Kastens  er- 
schöpft, so  wird  er  ausgeschaltet,  die  Lösung  abgelassen, 
der  Rückstand  entleert  und  neues  Material  eingetragen. 
Der  Kasten  wird  dann  wieder  als  letzter  angeschlossen. 
Das  Auslaugen  erfolgt  nach  dem  Gegenstromprinzip  und 
bietet  die  Vorteile,  dass  das  Material  nicht  bewegt  zu  werden 
braucht  und  dass  gleichmässig  starke  Laugen  aus  dem  je- 
weilig letzten  Kasten  abfliessen  und  zwar  in  dem  Masse  als 
Wasser  zuströmt. 

Das  Auswaschen  löslicher  Beimengungen  erfolgt  in 
Nasskollergängen  oder  schrägstehenden  Kugelmühlen.  Die 
Schmelze  wird  hierbei  zuerst  feingemahlen,  worauf  man, 
ohne  den  Gang  der  Mühle  zu  unterbrechen,  das  nötige 
warme  oder  kalte  Wasser  hinzugiebt.  Es  werden  auf  diese 
Weise  z.  B.  die  Kondensationsmittel  (Zn  Cl2)  der  Fluorescein-, 
Rhodamin-  und  Auraminschmelzen  ausgewaschen.  Nach 
beendigter  Einwirkung  wird  die  Lauge  abgegossen  und  der 
Rückstand  (das  Produkt)  auf  das  Filter  gebracht. 

Bei  völlig  wasserlöslichen  Gemischen  wird  man  durch 
Aufnehmen  mit  Säuren  oder  Alkalien  eine  Trennung  zu  be- 
wirken suchen.  Die  Aufarbeitung  im  Grossen  erfolgt  aber 
in  der  Weise,  dass  man  das  Material  zuerst  völlig  löst  und 
dann  die  erhaltene  Lösung  ansäuert  oder  alkalisch  macht. 
Abgeschiedene  Niederschläge  werden  abfiltriert,  Öle  abge- 
lassen oder  abdekantiert;  erfolgt  keine  Veränderung,  so  ist 
die  Trennung  durch  Aussalzen,  Eindampfen,  Extrahieren  etc. 
zu  bewirken.  Die  Sulfoschmelzen  werden  z.  B.  samt  den 
Schmelzröhren  nach  Abnahme  der  beiderseitigen  Deckel  in 
schmale,  hohe,  eiserne  Kästen  von  genügender  Länge, 
welche  Querschienen  zur  Auflage  der  Röhrenborde  tragen, 
eingehängt.  Ein  Palettenrührer,  welcher  sich  unter  einem 
Siebboden  dreht,  dient  zum  Mischen  der  Lauge,  während 
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eine  Dampfschlange  zum  Anheizen  dient.  — Freies  Material 
wird  in  eisernen  oder  hölzernen  Kästen  gelöst. 

Unlösliche  Gemische  müssen  direkt  in  Säuren  gelöst 
werden.  Geröstete  Kupferkiese  oder  Schwarzkupfer  löst  man 
z.  B.  in  verbleiten  Fässern  durch  warme  verdünnte  Schwefel- 
säure auf.  Je  6 solcher  Lauggefässe  sind  durch  ein  als 
Schlammfänger  dienendes  Gerenne  verbunden  und  können 
in  tieferstehende  Fässer  entleert  werden,  in  welchen  das 
Kupfer  wieder  gefällt  wird.  Diese  Endlaugen  werden 
durch  einen  Injektor  hochgepumpt  und  dienen  zum  erst- 
maligen Auslaugen  des  aufgestürzten  Materiales. 

Schwerlösliche  Gemische  werden  nach  dem  Feinmahlen 
mit  Wasser  ausgekocht,  um  minderwertige  Beimengungen 
der  Produkte  (Harze  etc.)  zu  entfernen.  Die  eigentliche 
Trennung  erfolgt  bei  dem  Abkühlen  oder  Aussalzen  der 
Lösung.  In  den  Auskochkesseln  z.  B.  wird  das  Material 
(z.  B.  die  Fuchsinschmelze)  mit  bedeutenden  Wassermengen 
unter  i — 2 Atmosphären  Druck  erhitzt.  Das  Auflösen  des 
Materiales  wird  durch  ein  Gitterrührwerk,  welches  in  dem 
unteren,  halbkugelförmigen  Teil  des  Kessels  angebracht  ist, 
unterstützt.  Das  Auskochen  unter  gewöhnlichem  Druck 
nimmt  man  in  langen,  nicht  zu  hohen  Gefässen  mit  Dampf- 
mantel vor. 

Im  Laboratorium  laugt  man  feste  Gemische  nach  dem 
Zerstossen  durch  Einträgen  in  warmes  Wasser  aus.  Ist 
ein  längeres  Erwärmen  nötig,  so  digeriert  man  das  Material 
in  einer  Porzellan-  oder  emaillierten  Eisenschale.  Genügt 
ein  öfteres  Durchschütteln  der  Mischung,  so  wählt  man 
starkwandige  Rundkolben.  Sind  aus  einem  Gemisch  leicht 
lösliche  Beimengungen  auszuwaschen,  so  pulverisiert  man 
es  in  einer  Reibschale  und  reibt  mehrmals  mit  einer  ent- 
sprechenden Wassermenge,  welche  man  jeweilig  durch  De- 
kantieren abtrennt,  an.  Für  leicht  lösliche  Gemische  wählt 
man  Schalen  oder  Kolben;  die  nachherige  Behandlung  mit 
Säuren  oder  Basen  wird  in  Schalen,  Bechergläsern  bezw. 
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im  Scheidetrichter  vorgenommen.  Schwer  lösliche  Gemische 
kocht  man  in  eisernen  Schalen  oder  in  kleinen  Doppel- 
böden aus. 

Gemische,  welche  schmelzbare  Bestandteile  enthalten, 
werden  mit  kaltem  Wasser  angerührt  und  dann  mit  warmem 
verdünnt,  oder  mit  Wasser  angesetzt,  dessen  Temperatur 
unter  der  Schmelztemperatur  der  Substanz  liegt.  Ist  der 
schmelzbare  Anteil  gross,  so  trägt  man  das  angeschlämmte 
Gemisch  langsam  in  heisses  Wasser  ein.  — Die  Trennung 
eines  Gemisches  wird  um  so  vollständiger  sein,  je  grösser 
die  Löslichkeitsdifferenzen  der  Bestandteile  sind;  denn  man 
kann  in  diesem  Falle  die  Scheidung  durch  Auslaugen  und 
nachfolgende  Filtration  wiederholt  ausführen.  Zeigt  die 
Löslichkeit  des  betreffenden  Produktes  keinen  allzu  grossen 
Unterschied  mit  derjenigen  der  übrigen  Stoffe,  so  muss  das 
Material  in  verschiedene  Portionen  geteilt  werden.  Das 
Waschwasser  jedes  vorher  ausgezogenen  Anteiles  dient  zur 
Digestion  des  folgenden.  — Die  Filtration  der  Laugen  ist 
mittels  Nutsche  vorzunehmen.  Bei  grösseren  Mengen  von 
Laugen  hebt  man  Mutterlaugen  und  Waschwässer  gesondert 
auf.  Grössere  Filterrückstände  wird  man  durch  Anrühren 
mit  dem  Lösungsmittel  und  nachfolgendes  scharfes  Ab- 
saugen auswaschen,  wenn  man  hierfür  nur  geringe  Mengen 
davon  benutzen  darf.  Die  Vollständigkeit  der  Trennung 
innerhalb  der  erreichbaren  Grenzen  ist  festzustellen,  sei  es 
durch  Prüfen  der  Waschwässer  mit  Agentien  oder  auf  Ver- 
dampfungsrückstand. 

2.  Extrahiere?i  fester  Gemische . 

Gemische,  welche  wasserunlöslich  oder  in  ihrer  Gesamt- 
heit gleich  wasserlöslich  sind,  können  oft  durch  Digerieren 
mit  flüssigen  organischen  Verbindungen  getrennt  bezw.  zer- 
legt werden.  Ist  das  Lösungsmittel  relativ  wenig  flüchtig 
(wie  z.  B.  Alkohol),  so  bringt  man  das  gemahlene  Gemisch 
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(spec.  von  Salzen)  in  breiten  Kesseln,  welche  einen  abnehm- 
baren Deckel  mit  Rührwerk  tragen,  mit  ihm  zusammen. 
Nach  genügendem  Durchmischen  wird  die  Flüssigkeit  durch 
die  Filterpresse  geschickt.  Muss  der  Alkohol  für  die  Zwecke 
des  Auslaugens  erwärmt  werden,  so  setzt  man  die  Kessel 
in  ein  Wasserbad  und  filtriert  durch  einen  Filtersack  in  ein 
gleiches  Gefäss,  welches  auf  seinem  Deckel  einen  schacht- 
artigen Aufsatz  für  das  einzuhängende  Filter  (um  es  ab- 
zuschliessen)  trägt. 

Die  Extraktion  mit  leicht  flüchtigen  Lösungsmitteln 
(Äther,  Benzin  etc.)  muss  in  geschlossenen  Gefässen  vor- 
genommen werden.  Ein  Benzin-Extraktions-Apparat  ist  in 
folgender  Weise  angeordnet:  Der  Extraktor  ist  ein  vertikal 
stehender  Kessel,  welcher  in  der  Nähe  des  Bodens  eine 
Dampfschlange,  weiter  oben  einen  Behälter  für  das  zu  extra- 
hierende Material,  das  durch  ein  seitliches  Mannloch  ein- 
geführt wird,  und  darüber  eine  Kühlschlange  trägt.  Auf 
die  obere  Wandung  des  Kessels  ist  ein  aufsteigendes  Rohr, 
welches  mit  einem  absteigenden  Kühler  und  hierdurch  mit 
einem  Benzin-Reservoir  in  Verbindung  steht,  angebracht. 
Das  Material  wird  in  dem  Behälter  mit  Benzin  überschichtet; 
bei  einer  bestimmten  Höhe  fliesst  dieses  durch  ein  aussen 
an  der  Wandung  angebrachtes  Heberrohr  in  den  unteren 
Teil  des  Kessels  und  wird  hier  verdampft.  Die  Dämpfe 
steigen  seitwärts  neben  dem  bis  zu  gewisser  Höhe  abge- 
schlossenen Behälter  auf  und  werden  zum  grössten  Teil 
durch  die  im  Kessel  oben  angebrachte  Kühlschlange  ver- 
dichtet, wodurch  das  Benzin  in  Regenform  auf  das  Material 
herabfällt.  Das  nicht  verdichtete  Benzin  gelangt  durch  den 
Kühler,  das  Reservoir  und  dessen  Abflusshahnrohr  nach 
dem  Extraktor  zurück.  Ist  die  Extraktion  beendet,  so  wird 
dieser  Kreislauf  unterbrochen,  das  Benzin  in  das  Reser- 
voir abdestilliert  und  der  zurückbleibende  Extrakt  durch 
einen  Ablasshahn  am  K esselboden  entleert.  — Die  Anord- 
nung dieses  Apparates,  welcher  auf  einem  Extrahieren  durch 
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Verdrängung  beruht,  kann  auch  so  getroffen  sein  (z.  B. 
bei  dem  Superiorextraktionsapparat),  dass  der  Extraktor  nur 
einen  mit  Filztuch  überzogenen  Siebboden  trägt  und  aus- 
schliesslich zur  Aufnahme  des  Materiales  dient.  Er  wird 
vor  Beginn  der  Extraktion  evakuiert,  um  die  Bildung  ex- 
plosiver Gemische  von  Lösungsmitteldampf  und  Luft  zu 
vermeiden.  Unterhalb  des  Extraktors  ist  ein  besonderer 
Destillatorkessel  angeschlossen,  welcher  seinerseits  mit  einem 
Kühler  und  einem  Recipienten  verbunden  ist. 

Das  Extrahiere?i  durch  Auslaugung  (Diffusion)  des  Ma- 
teriales wird  bei  der  Herstellung  der  Farbholz-  und  Gerb- 
stoffextrakte angewendet.  Diese  Methode  des  Ausziehens 
giebt  eine  Lösung  von  bestimmter  Konzentration,  da  die 
Materialien  in  4 — 6 zu  einer  Batterie  vereinigten  Kesseln 
systematisch  ausgelaugt  werden.  Jeder  der  Kessel  trägt 
oben  eine  Füll-,  unten  eine  Entleerungsöffnung  und  ist  an 
eine  gemeinsame  Röhrenleitung  zum  Ablassen  der  Lösungen 
angeschlossen.  Für  die  Leitung  des  Lösungsmittels  während 
des  Auslaugens  dienen  Verbindungsrohre,  welche  von  der 
Bodenfläche  des  einen  Kessels  nach  der  Deckelfläche  des 
anderen  führen.  In  gleicher  Weise  ist  der  erste  und  letzte 
Kessel  verbunden.  In  die  Verbindungsröhren  sind  Vor- 
wärmer eingeschaltet,  um  die  Laugen  auf  ihrem  Wege  von 
Apparat  zu  Apparat  indirekt  durch  Dampf  zu  heizen.  Die 
Apparate  werden  unter  einen  Druck  von  mehreren  Atmo- 
sphären gesetzt,  damit  das  Wasser  auch  zu  den  innersten 
Zellen  gelange  und  sie  ausfülle.  Für  die  Erzeugung  des 
Druckes  dient  Pressluft,  da  die  mit  Dampfdruck  verbundene 
hohe  Temperatur  schädigend  wirken  würde.  Das  auszu- 
laugende Material  kommt  zwischen  Siebböden  zu  liegen. 
Das  frische  Wasser  tritt  durch  ein  am  Kessel  unten  an- 
gebrachtes Ventil  ein,  während  die  Laugen  durch  oben 
erwähnte  abschliessbare  Leitungen  geführt  werden.  Ist  ein 
Extrakteur  gefüllt,  so  wird  die  nötige  Druckluft  zugelassen. 
Letztere  besorgt  auch  den  Transport  der  Lauge  nach  dem 
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folgenden  Kessel.  Im  übrigen  wird  die  Extraktion  wie 
die  systematische  Laugerei  gehandhabt. 

Die  Extraktion  mit  Wasserdampf  wird  angewendet, 
wenn  der  abzutrennende  Bestandteil  eines  Gemisches  oder 
Materiales  in  Wasser  unlöslich,  wohl  aber  mit  Wasser- 
dämpfen flüchtig  ist.  Dieses  Verfahren  findet  besonders 
für  die  Gewinnung  der  ätherischen  Öle  Verwendung  (siehe 
auch  i.  Teil,  Seite  504).  Das  Material  wird  hierbei  in 
Destillierblasen  zwischen  mehrteiligen  Siebböden  mit  Wasser 
überschichtet.  Letzteres  wird  bis  zur  Beendigung  der  Ex- 
traktion im  lebhaften  Sieden  erhalten,  sei  es  direkt  oder 
indirekt  mittels  gespannten  oder  überhitzten  Dampfes.  Die 
aufsteigenden  Dämpfe,  welche  das  aus  dem  Material  ver- 
drängte Öl  mit  sich  reissen,  werden  in  einem  absteigenden 
Kühler  verdichtet.  Das  ölhaltige  Destillat  wird  in  einer 
Vorlage  geschieden,  indem  das  Wasser  in  ihr  durch  ein 
vom  Boden  aufsteigendes  Überlaufrohr  beständig  nach  der 
Destillierblase  wieder  zurückfliesst,  während  das  Öl  auf  dem 
eingestellten  Niveau  schwimmt,  bezw.  seitlich  abfliesst.  Der 
Kühler  ist  in  genügender  Höhe  aufgestellt,  um  diesen 
Kreislauf  zu  ermöglichen.  Soll  während  der  Destillation 
eine  niedere  Temperatur  eingehalten  werden,  so  erzeugt 
man  mittels  eines  Luftsaugeapparates  ein  Vacuum  in  dem 
Apparat. 

Im  Laboratorium  extrahiert  man  feste  Gemische  mit 
leicht  siedenden  Lösungsmitteln,  wenn  der  abzutrennende 
Bestandteil  schwer  löslich  ist,  also  bei  dem  einfachen  Aus- 
laugen eine  zu  grosse  Menge  Lösungsmittel  forderte.  Diese 
Art  der  Trennung  kann  also  nur  angewendet  werden,  wenn 
die  übrigen  Beimengungen  völlig  unlöslich  in  dem  betreffen- 
den Lösungsmittel  sind  oder  wenn  die  störenden  vorher 
schon  leicht  ausgewaschen  werden  konnten  bezw.  mussten. 
Die  Differenz  in  der  Löslichkeit  der  einzelnen  Verbindungen 
bestimmt  auch  hier  den  Grad  der  Trennung.  Behufs  Ex- 
traktion wird  das  Gemisch  in  eine  Hülse  von  ungeleimtem 
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Papier  gefüllt,  welche  ihrerseits  in  einem  Soxhlet’schen 
Extraktionsapparat  eingeschoben  wird.  Der  letztere  besteht 
aus  einem  stärkeren  Reagensrohr,  an  dessen  Boden  eine 
nicht  zu  schmale  Ansatzröhre  angeschmolzen  ist.  Von 
dem  oberen  Teil  des  Cylinders  führt  aussen  eine  Ver- 
bindungsröhre nach  dem  Stutzen,  und  auf  der  entgegen- 
gesetzten Seite  ist  ein  Heber  in  den  Boden  des  Cylinders 
eingelassen,  welcher  ausserhalb  bis  zu  einer  gewissen  Höhe 
ansteigt  und  dann  abwärts  gebogen  ebenfalls  in  den  Stutzen 
einmündet.  An  den  Stutzen  wird  mittels  Stopfen  oder  ein- 
geschliffenen Ansatzes  ein  Rundkolben  angeschlossen,  wäh- 
rend auf  den  Apparat  ein  Soxhlet’scher  Kugelkühler  oder 
ein  aufsteigender  Kühler  mit  Kugelrohr  gesetzt  wird.  Die 
Extraktion  erfolgt  wie  bei  dem  in  der  Technik  üblichen 
Apparat  in  der  Weise,  dass  die  Dämpfe  des  Lösungsmittels 
seitlich  aufsteigen  und  durch  den  Kühler  verdichtet  werden. 
Das  Kondensat  tropft  auf  das  in  der  Hülse  befindliche 
Material  und  fliesst  durch  den  seitlichen  Heber  nach  dem 
Kolben  ab,  wenn  der  Flüssigkeitsspiegel  im  Cylinder  die 
gegebene  Höhe  erreicht  hat.  Die  Extraktion  ist  beendet, 
wenn  der  abgeheberte  Teil  des  Lösungsmittels  ohne  Rück- 
stand zu  hinterlassen  verdampft  oder  gewählte  Prüfungs- 
reaktionen nicht  mehr  giebt.  — Sind  feste  Materialien  in 
grösserer  Menge  zu  extrahieren,  so  verwendet  man  hierzu 
kleine  Modelle  von  Excelsior-Extraktionsapparaten  aus 
Kupfer.  Diese  tragen  an  einem  Stativ  übereinander  ange- 
ordnet Destillierblase,  Extraktor,  Recipient  und  Kühler. 

Die  Extraktion  durch  Diffusion  kommt  nur  für  das 
Auslaugen  fester  Materialien  in  Betracht.  Man  hat  für 
diese  Zwecke  kleine  Batterie-Extraktionsapparate  konstruiert. 

Die  Extraktion  mit  Wasserdampf  (Abblasen)  bezweckt, 
aus  einem  Gemisch  einen  Bestandteil  dadurch  abzutrennen, 
dass  er  durch  Dampf  zum  Abdestillieren  gebracht  wird. 
Hierzu  ist  aber  nötig,  dass  die  betreffende  Substanz  bei 
der  gewählten  Temperatur  einen  mehr  oder  minder  starken 
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Dampfdruck  besitzt;  denn  sonst  wäre  es  nicht  möglich,  sie 
als  höher  siedenden  Körper  mit  Wasserdampf  zu  verflüch- 
tigen. Das  Herabdrücken  der  Siedetemperatur  ist  eine 
Folge  der  Summierung  der  Dampfdrücke  von  Substanz  und 
Wasser,  deren  Wert  die  Höhe  des  Atmosphärendruckes 
eher  erreicht.  Eine  Substanz  wird  also  um  so  leichter 
flüchtig  sein,  je  höher  ihr  Dampfdruck  ist.  Es  gilt  für  die 
Destillation  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten  (bezw.  Wasser 
und  fester  Substanz)  die  Beziehung,  dass  sich  die  Gewichts- 
anteile (mI;  m2)  im  Destillat  verhalten  wie  die  Dampfdrücke 
(Pi,  p2)i  multipliziert  mit  den  Dampfdichten  (dI;  d2)  oder 
den  Molekulargewichten : 

mi  pich 

eü2  P2Ü2 

Man  wird  also  diese  Art  der  Trennung  anwenden, 
wenn  die  Bestandteile  des  Gemisches  keine  Verschiedenheit 
bezüglich  des  Löslichkeitsvermögens,  wohl  aber  verschiedene 
Werte  des  Dampfdruckes  zeigen.  Aus  gleichem  Grunde 
kann  man  hiernach  verharzte  Produkte  reinigen. 

Die  Extraktion  oder  Destillation  von  Gemischen  mit 
Wasserdampf  wird  in  starkwandigen  Rundkolben,  welche 
schräg  nach  rückwärts  zu  stellen  sind,  damit  die  Dämpfe, 
frei  von  emporspritzender  Flüssigkeit,  in  den  angeschlossenen, 
absteigenden  Kühler  gelangen,  vorgenommen.  Der  Dampf 
wird  in  kupfernen  Kannen,  welche  ein  Sicherheits- Steigrohr 
und  ein  Ableitungsrohr  tragen,  durch  Kochen  von  Wasser 
erzeugt  und  durch  einen  Schlauchansatz  und  eine  in  die 
Flüssigkeit  eintauchende,  unten  schwach  gekrümmte  Glas- 
röhre zugeleitet.  Das  Gemisch  überschichtet  man  in  dem 
genügend  gross  zu  wählenden  Kolben  mit  einer  hinreichen- 
den Menge  heissen  Wassers,  worauf  man  die  Verbindung 
mit  der  Dampfkanne  herstellt,  wenn  ein  beständiger  Dampf- 
strom aus  ihr  entweicht.  Der  Kolben  wird  behufs  Wärme- 
schutzes mit  einem  Tuch  umwickelt.  Trotzdem  wird  die 
Flüssigkeitsmenge  in  dem  Kolben  anwachsen,  wenn  man 
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ihn  nicht  ebenfalls  heizt.  Das  direkte  Anheizen  kann  durch 
Verwendung  von  überhitztem  Wasserdampf  vermieden  wer- 
den. Zu  diesem  Zwecke  leitet  man  die  aus  der  Kanne 
kommenden  Dämpfe  durch  eine  aufsteigende  Kupferspirale, 
welche  mit  einem  Heizmantel  umgeben  ist  und  durch  einen 
Brenner  erhitzt  wird.  Das  Kupferrohr  wird  mit  Korkdich- 
tung direkt  an  das  Einleitungsrohr  angeschlossen.  Bei  der 
Überhitzung  des  Dampfes  braucht  keine  bestimmte  Tem- 
peratur eingehalten  zu  werden,  da  dem  Dampf  nur  ein 
Wärmevorrat  zugeführt  werden  soll.  Der  überhitzte  Dampf 
dient  also  besonders  für  die  Destillation  schwer  flüchtiger 
Substanzen.  In  diesem  Falle  kann  man  die  Destillation 
auch  so  leiten,  dass  man  die  Substanz,  ohne  Wasserzusatz, 
in  einem  Kolben  (im  Ölbade)  auf  eine  höhere  Temperatur 
erhitzt  und  den  überhitzten  Dampf  darüberströmen  lässt. 
Gemische  mit  einer  leicht  flüchtigen  Substanz  hingegen 
wird  man  einfach  in  einem  Kolben  mit  einer  bestimmten 
Menge  Wassers  kochen.  Die  sich  entwickelnden  Wasser- 
dämpfe werden  die  Substanz  zur  Genüge  mit  sich  nach  dem 
Kühler  führen.  Zersetzbare,  schwer  flüchtige  Substanzen  wird 
man  in  kleineren  Portionen  abdestillieren,  um  die  Erhitzungs- 
dauer abzukürzen.  Das  zu  dem  Gemisch  gegebene  Wasser- 
quantum wird  je  nach  dem  Löslichkeitsgrade  der  Substanz 
zu  bemessen  sein  und  zwar  im  entgegengesetzten  Sinne  zu 
ihr.  Sollen  Überhitzungen  des  Kolbeninhaltes  vorgenommen 
werden,  so  suspendiert  oder  giebt  man  das  Gemisch  in 
Salzwasser.  Das  Dampfableitungsrohr  und  das  Kühlrohr 
wähle  man  genügend  weit,  namentlich  wenn  die  flüchtige 
Substanz  in  letzterem  erstarrt.  Man  kann  in  diesem  Falle 
das  Kühlwasser  auch  sehr  langsam  fliessen  lassen,  damit  es 
angewärmt  wird.  Die  Extraktion  ist  beendet,  sobald  keine 
Oltropfen  mehr  in  der  Destillatprobe  wahrnehmbar  sind 
bezw.  Substanz  durch  Ausschütteln  der  Flüssigkeit  mit 
Äther  oder  durch  Reaktionen  nicht  mehr  nachweisbar  ist 
Aus  dem  Destillate  wird  dann  durch  Scheidung  und  Ex- 
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traktion  die  Substanz  isoliert.  Bei  Unterbrechung  der  De- 
stillation ist  zu  beachten,  dass  die  Verbindung  mit  der 
Kanne  gelöst  werden  muss  so  lange  noch  Dampf  zuströmt, 
da  sonst  die  Flüssigkeit  zurückgesaugt  würde.  Ist  die  mit 
Wasserdämpfen  flüchtige  Substanz  ein  wertloses  Neben- 
produkt und  in  geringer  Menge  vorhanden,  so  kocht  man 
das  Gemisch  in  tiefen  Schalen  mit  Wasser  aus.  Ein  Stossen 
der  Flüssigkeit  vermeidet  man  durch  Rühren,  Einleiten  von 
Kohlensäure,  Luft  etc. 

Ist  die  Destillation  in  grösserem  Massstabe  auszuführen, 
so  verwendet  man  Destillierblasen  aus  Kupfer.  Diese 
tragen  einen  abnehmbaren  Helm  und  sind  mit  einem  Röhren- 
kühler verbunden.  Die  Heizung  erfolgt  mittels  eines  Doppel- 
mantels durch  Dampf,  während  der  Dampf  für  die  Destil- 
lation aus  einer  im  Boden  eingesetzten  Röhre  mit  Absperr- 
ventil zuströmt.  Das  Destillat  wird  von  Zeit  zu  Zeit 
geschieden,  damit  das  Wasser  durch  ein  Trichterrohr  mit 
Knie  in  die  Blase  zurückgegeben  werden  kann.  Der  Kühler 
wird  nur  bis  zu  einer  bestimmten  Höhe  mit  Wasser  gefüllt, 
wenn  die  Substanz  fest  wird.  Für  die  Überhitzung  von 
Wasserdampf  dient  eine  mit  Kohlenfeuerung  oder  Gas 
heizbare  Kupferschlange,  welche  an  ihren  Enden  Reduzier- 
ventile trägt. 

B.  Trennen  gelöster  oder  flüssiger  (homogener) 
Reaktions  gern  is  che. 

Die  Trennung  von  Reaktionsgemischen  in  einheitlich 
flüssiger  Form  oder  in  Lösung  wird  durch  Herbeiführen  eines 
heterogenen  Zustandes  bewirkt.  Es  kann  alsdann  durch 
Filtrieren  oder  Scheiden  eine  Trennung  erreicht  werden. 
Zu  diesem  Zwecke  wird  man  die  betreffenden  Bestandteile 
der  Reaktionsgemische  aussalzen,  ausfällen  (durch  Reak- 
tionen oder  Verdünnen),  ausfrieren  lassen,  oder  durch  Ein- 
engen oder  Abkühlen  der  Lösungen  auskrystallisieren  lassen. 


Aussalzen  von  Lösungen.  fiy 

Ist  in  dieser  Weise  eine  Trennung  nicht  möglich,  so  kann 
diese  durch  Extraktion  oder  Destillation  bewirkt  werden. 

i.  Aussätzen  von  Losungen. 

Die  Löslichkeit  vieler  Substanzen  wird  durch  An- 
reichern  ihrer  Lösung  mit  Salzen,  z.  B.  Kochsalz,  Glauber- 
salz, Pottasche,  Chlorcalcium,  Natriumacetat  mehr  oder 
minder  vollständig  aufgehoben.  Sie  werden  also  aus  ihrer 
Lösung  in  fester  oder  flüssiger  Form  abgeschieden  und 
.zwar  in  dem  Masse,  als  der  Zusatz  eines  Salzes  erfolgt.  Es 
bietet  daher  diese  Art  der  Trennung  eines  Reaktionsge- 
misches noch  den  Vorteil,  dass  gleichzeitig  eine  Reinigung 
der  betreffenden  Substanz  vorgenommen  werden  kann.  Das 
Salz  wird  zuerst  die  harzigen,  schwerer  löslichen  Beimeng- 
ungen, welche  dann  abzufiltrieren  sind,  abscheiden,  hierauf 
folgt  die  eigentliche  Substanz  und  schliesslich  leichter  lös- 
liche Zersetzungsprodukte  oder  Nebenprodukte.  Diese  Drei- 
teilung der  Fällung  wird  man  stets  vornehmen,  wenn  der 
abzutrennende  Bestandteil  nicht  schon  besonders  rein  ist. 
Die  Sicherheit  der  Trennung  wird  der  bestehenden  und 
der  erzielbaren  Löslichkeitsdifferenz  entsprechen.  Die  eigent- 
liche Trennung  kann  in  der  Kälte  oder  Wärme  vorge- 
nommen werden. 

Das  Aussalzen  kalter  Lösungen  wird  in  Kufen  mit 
Rührwerk  vorgenommen,  da  meist  grössere  Flüssigkeits- 
mengen in  Betracht  kommen.  Das  gleichzeitige  Durch- 
rühren verhindert  die  ev.  Abscheidung  des  Bestandteiles  in 
schleimiger  Form.  In  dieser  Weise  werden  z.  B.  die  Azofarb- 
stoffe sowie  Diazoverbindungen  abgeschieden.  Sulfurierungs- 
gemische lässt  man  hingegen  in  verbleite  Kästen  einfliessen, 
welche  mit  konz.  Glaubersalzlösung  beschickt  sind.  Das  Sulfat 
kann  wie  z.  B.  bei  den  Sulfoschmelzen  auch  durch  Ansäuern 
der  konzentrierten  Lösung  mit  Schwefelsäure  gebildet  werden. 
Diese  Operation  nimmt  man  in  bedeckten  gusseisernen, 
flachen  Pfannen,  welche  mit  einem  Abzug  verbunden  sind, 
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vor.  Die  eigentliche  Scheidung  wird  dann  in  verbleiten  halb- 
kugelförmigen Gefässen  ausgeführt,  wenn  wie  bei  dem 
Diäthyl-m-Amidophenol  durch  teilweises  Neutralisieren  der 
Lösung  dessen  Sulfat  sich  in  öliger  Form  abscheidet  und 
die  darunter  befindliche  Lauge  abgehebert  werden  kann. 

Das  Aussalzen  der  Lösung  wird  bei  erhöhter  Tempe- 
ratur oder  in  Siedehitze  vorzunehmen  sein,  wenn  das  Ge- 
misch in  der  Kälte  zu  wenig  löslich  ist.  So  werden  z.  B. 
manche  Salze  isomerer  Naphtalin-  und  Naphtylaminsulfo- 
säuren  getrennt.  Seifen  trennt  man  als  halbgeschmolzene 
Masse  in  offenen  Kochkesseln  durch  Aussalzen  von  der 
Unterlauge  (d.  h.  dem  Glycerin  und  der  überschüssigen 
Lauge),  welche  abgelassen  wird.  Das  Aussalzen  darf  nur 
in  klaren  Lösungen  stattfinden;  es  sind  daher  die  Flüssig- 
keiten vorher  zu  filtrieren.  Man  wird  ferner  vorwiegend  die- 
jenigen Substanzen  in  der  Siedehitze  aussalzen,  deren  Ab- 
scheidungen sich  nicht  zu  klebrigen,  harzigen  Massen 
zusammenballen,  also  gut  filtrierbar  sind  oder  glatte  Schichten 
bilden. 

Im  Laboratorium  wird  das  Aussalzen  in  Schalen  oder 
Scheidetrichtern  vorgenommen,  sei  es  durch  Zusatz  von 
feingepulvertem  Salz  oder  gesättigter  Kochsalzlösung.  Das 
Ende  der  Fällung  wird  bei  gefärbter  Lösung  durch  Aus- 
lauf auf  Papier,  durch  Reagentien,  z.  B.  R*salz  für  Diazo- 
verbindungen, oder  durch  Zusatz  von  Kochsalzlösung  zu 
einer  filtrierten  Probe  festgestellt.  — Das  'Aussalzen  wird 
auch  da  gute  Dienste  leisten,  wo  es  darauf  ankommt,  eine 
Fällung  oder  Schichtenbildung  zu  vervollständigen,  so  z.  B. 
beim  Ausäthern  von  Substanzen,  da  der  Äther  in  Salz- 
wasser beträchtlich  weniger  löslich  ist  als  in  reinem  Wasser. 
Ein  Gleiches  gilt  selbstverständlich  für  das  Waschen  von 
Niederschlägen  oder  Extrakten  mit  Salzlösungen;  durch 
diese  Arbeiten  wird  ja  die  Trennung  erst  vollständig  durch- 
geführt. Der  Reingehalt  an  Substanz  (neben  dem  Koch- 
salz) wird  in  den  Niederschlägen  durch  quantitative 
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Bestimmung  (z.  B.  Ausfärben,  Kombinieren  etc.)  oder  nach- 
trägliches Weglösen  bezw.  Abtrennen  der  salzigen  Beimeng- 
ungen bestimmt. 

. 

2.  Ausfällen  von  Substanzen  aus  Lösungen . 

Die  chemischen  Fällungsreaktionen  bieten  eine  grosse 
Auswahl  von  Möglichkeiten,  um  Substanzen  aus  Lösungen 
zu  fällen.  Die  Abscheidung  kann  aber  auch  durch  Änderung 
der  Konzentration  und  Temperatur  der  Lösung  oder  durch 
Veränderung  des  Lösungsmittels  (Verdünnen  mit  Wasser) 
bewirkt  werden. 

a)  Einenge?i  von  Lösungen. 

Das  Konzentrieren  von  Lösungen  kann  in  Gradier- 
werken, Abdampfungsanlagen  mit  Kohlefeuerung,  Eindampf- 
gefässen  mit  Dampfmantel  oder  Vakuumverdampfapparaten 
vorgenommen  werden. 

Die  Gradierwerke  sind  hohe,  schmale  Balkengerüste, 
welche  mit  Dornenreisern  ausgefüllt  sind.  Auf  letztere  lässt 
man  die  durch  eine  Rinnenleitung  gleichmässig  verteilte 
Soole  fliessen,  damit  sie  beim  Herabrieseln  der  Luft  eine 
grosse  Oberfläche  biete.  Die  durch  Verdunsten  des  Wassers 
angereicherten  Lösungen  sammeln  sich  in  einer  Grube  und 
werden  auf  andere  Gradierwerke  gehoben,  auf  welchen  die 
Berieselung  je  nach  Bedarf  3 — 4 Mal  wiederholt  wird.  Ein 
einmaliges  Gradieren  reichert  die  Lösung  um  4 — 6°/0  an. 
Die  Gradierwerke  erfordern  einen  grossen  Raum  zur  Auf- 
stellung und  sind  je  nach  der  Jahreszeit  in  ihrer  Leistung 
sehr  verschieden. 

Die  Abdampfungsanlagen  mit  Kohlefeuerung  bestehen 
meist  aus  je  einer  grossen,  kastenförmigen,  flachen  Vor- 
pfanne und  einem  kleineren  Halbcylinder,  der  Konzen- 
trationspfanne. Letztere  wird  durch  eine  Feuerung  direkt 
geheizt,  während  erstere  nur  von  den  abziehenden  Flammen- 
gasen umspült  wird.  Die  Pfannen  sind  nacheinander  auf- 
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gestellt  und  stehen  bezüglich  des  Rauminhaltes  im  Ver- 
hältnis von  i : 3.  Die  einzudampfenden  Lösungen  werden 
in  die  Vorpfanne  gepumpt,  hier  vorgewärmt,  etwas  einge- 
dampft und  durch  einen  Heber  in  die  eigentliche  Pfanne 
beständig,  je  nach  der  fortschreitenden  Verdampfung  ab- 
gezogen. Die  genügend  konzentrierten  Laugen  werden 
herausgeschöpft  und  durch  eine  Rinne  nach  Krystal- 
lisierkästen  aus  Eisenblech  oder  verbleiten  Holztrögen  ge- 
leitet. Ist  das  Produkt  bereits  genügend  rein,  so  werden 
die  Kästen  gedeckt  und  mit  Wärmeschutz  umgeben.  — 
Fallen  während  des  Eindampfens  bereits  Salze  aus,  so  ver- 
wendet man  für  das  Einengen  der  Lösungen  die  sogenannten 
Flammrohrpfannen.  In  diesen  wird  ein  Festbrennen  der 
Salze  und  Verbiegen  des  Pfannenbodens  dadurch  ver- 
mieden, dass  die  hohen  Pfannen,  ähnlich  wie  Kessel,  in  der 
Mitte  von  zwei  (horizontalen)  Flammrohren  durchsetzt  sind. 
Die  Pfannen  sind  gedeckt,  damit  der  Abdampf  anderweitig 
zum  Heizen  verwertet  werden  kann.  In  solchen  Pfannen 
werden  z.  B.  die  Mutterlaugen  von  Chlorkalium  I (siehe 
I.  Teil,  Seite  446)  eingeengt,  damit  sie  später  in  Krystal- 
lisierkästen  künstlichen  Karnallit  absetzen.  — Wird  die 
Substanz  nicht  durch  Krystallisation  abgetrennt,  sondern 
erfolgt  deren  Abscheidung  beständig  beim  Einengen,  so 
kann  diese  von  Hand  aus  durch  Seiher  oder  mechanisch 
durch  Schaufeln  herausgehoben  (Aussoggen)  und  zum  wei- 
teren Abtropfen  nach  Siebkästen  transportiert  werden.  Diese 
Eindampfapparate  (Thelenpfannen),  wie  sie  z.  B.  zum  Ab- 
scheiden der  Soda  dienen,  sind  aus  Schmiedeeisen  herge- 
stellte Halbcylinder,  welche  mit  Ausnahme  der  beiden 
Boden-  oder  Seitenwände  von  den  Pleizgasen  umspült 
werden.  In  der  Mitte  der  Pfanne  ist  eine  Welle  mit  Rühr- 
armen, an  deren  Enden  bewegliche  Schaber  angebracht  sind, 
gelagert.  Diese  Schaber  sind  so  angeordnet,  dass  jeder 
einzelne  bei  der  Rotation  des  Rührers  die  Krystalle  immer 
dem  nächst  folgenden  zuschiebt,  bis  die  Salze  am  Ende  der 
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Pfanne  durch  eine  Schaufel  nach  dem  Siebkasten  gehoben 
werden. 

Die  Eindampfgefässe  mit  Dampfmantel  sind  entweder 
cylindrisch  mit  angesetztem  halbkugelförmigen  Doppelmantel 
oder  in  Form  flacher  Kästen  mit  Doppelboden  gebaut. 
Für  das  Heizen  mit  überhitztem  Dampf  oder  Wasser  ver- 
wendet man  vorteilhaft  Gefässe,  in  deren  Wandungen 
Schlangenrohre  direkt  beim  Guss  eingelegt  wurden.  Das 
Heizwasser  wird  (nach  Art  der  Heisswasserheizungen  in 
Gebäuden)  in  einem  als  Centrale  dienenden  Ofen,  welcher 
ein  Rohrsystem  enthält,  auf  die  gewünschte  Temperatur 
gebracht.  Wird  das  übliche  Gefässmaterial  durch  die  Lösung 
angegriffen,  so  verwendet  man  verbleite  Gefässe  mit  ein- 
gelegter Dampfschlange  aus  Blei.  Die  Wahl  der  Gefäss- 
formen  hat  sich  danach  zu  richten,  ob  man  die  eingeengten 
Lösungen  abziehen  oder  in  den  Gefässen  (Kästen)  selbst 
erkalten  lassen  will. 

Die  Vakuum verdampfapparate  sollen  dazu  dienen,  Ab- 
dampf (oder  auch  Kesseldampf)  für  das  Einengen  der 
Lösungen  zu  verwenden.  Man  erreicht  dies  dadurch,  dass 
man  die  Lösungen  in  geschlossenen  Gefässen,  den  liegen- 
den oder  stehenden  Zwei-  bezw.  Mehrkörperapparaten,  nach 
Erzeugung  eines  hohen  Vakuums  indirekt  durch  Dampf 
heizt.  Jeder  Körper  enthält  in  seinem  unteren  Teil  einen 
eingebauten,  cylindrischen  Doppelboden,  welcher  von  einer 
grossen  Anzahl  von  Heizrohren  durchsetzt  ist.  Die  zu 
heizende  Lösung  befindet  sich  ober-  und  unterhalb  des 
Doppelbodens  (der  Dampf kammer)  und  in  den  die  Ver- 
bindung herstellenden  Röhren.  Der  Heizdampf  strömt  in 
die  Dampfkammer.  Die  Körper  haben  cylindrische  Form 
und  tragen  einen  Dom  mit  Lauge-Fänger.  Jeder  von  ihnen 
ist  an  eine  Kondensatoranlage  und  Luftpumpe  angeschlossen. 
Erstere  hat  die  ankommenden  Dämpfe  durch  eingespritztes 
Kühlwasser  zu  verdichten,  letztere  hingegen  bewirkt  durch 
Absaugen  der  Luft  eine  geeignete  Luftverdünnung  im 


J2  B.  Trennen  gelöster  od.  flüssiger  (homogener)  Reaktionsgemische. 

Apparat.  Die  Arbeitsweise  des  Vakuumapparates  ist  folgende: 
Der  als  Heizquelle  dienende  Abdampf  bringt  die  verdünn- 
teste Lösung  im  ersten  Körper  zum  Sieden  und  Einkochen. 
Die  entweichenden  Dämpfe  strömen  in  die  Dampfkammer 
des  zweiten  Körpers  und  dampfen  die  im  ersten  ange- 
reicherten Lösungen  weiter  ein.  Im  dritten  Apparat  wieder- 
holt sich  dasselbe  Spiel.  Das  Einfüllen  und  der  Transport 
der  Laugen  erfolgt  durch  Vakuum  bezw.  durch  eine  Pumpe. 
Das  niedrigste  Vakuum  besteht  der  Konzentration  der  Lös- 
ung entsprechend  in  dem  ersten  Körper.  Die  genügend 
konzentrierten  Lösungen  werden  durch  eine  Pumpe  abge- 
zogen. Diese  Apparate  finden  vielseitige  Verwendung  in 
der  Zucker-  und  Alkaliindustrie. 

Die  eingeengten  Lösungen  scheiden  beim  Erkalten  in 
den  Krystallisierkästen  das  Produkt  als  Mehl  oder  in  Form 
von  Krystallen  ab.  Das  Einengen  darf  nur  bis  auf  ein 
bestimmtes  Volumen,  welches  durch  die  Löslichkeit  der 
in  gewisser  prozentischer  Menge  vorhandenen  Beimeng- 
ungen gegeben  ist,  vorgenommen  werden.  Eine  scharfe 
Trennung  wird  daher  bei  nicht  besonders  grossem  Unter- 
schied in  der  Löslichkeit  nur  durch  mehrmalig  wiederholtes 
Umkrystallisieren  zu  erreichen  sein,  da  hierbei  gleichsam 
ein  systematisches  Herauswaschen  der  Beimengung  erfolgt. 
Der  schwerer  lösliche  Körper  wird  durch  Filtration  abge- 
trennt, während  der  leichter  lösliche  durch  Eindampfen 
(siehe  Mutterlaugen)  der  Mutterlaugen  gewonnen  wird.  Bei 
grosskrystallisierten,  minderwertigen  Nebenprodukten  wird 
die  Trennung  durch  Ablassen  der  Lauge  und  Einfullen  der 
Krystalle  (z.  B.  Glaubersalz)  in  Siebkörbe  bewirkt.  Die 
Menge  der  einzuengenden  Lösungen  wird  von  den  vorher 
auszuführenden  Arbeiten  (z.  B.  Kalken  der  Sulfurierungs- 
gemische) abhängig  sein. 

Im  Laboratorium  lässt  man  wässerige  Lösungen  in 
flachen  Schalen  freiwillig  verdunsten.  Ist  hingegen  das 
Lösungsmittel  leicht  flüchtig,  so  nimmt  man  das  Einengen 
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in  Erlenmeyer-Kolben  oder  hohen  Bechergläsern,  welche  mit 
durchlöchertem  Papier  bedeckt  sind,  vor.  Das  Verdunsten 
kann  andererseits  beschleunigt  werden,  wenn  man  die  Lösung 
in  einen  Kolben  einfüllt  und  einen  ev.  getrockneten  Luft- 
ström  über  die  Oberfläche  der  Lösung  hinwegstreichen  lässt, 
indem  man  den  Kolben  an  eine  Waschflasche  und  anderer- 
seits an  eine  Wasserstrahlpumpe  anschliesst.  Der  Kolben 
kann  auch,  wenn  dies  nötig  wäre,  leicht  durch  ein  Wasser- 
bad angewärmt  werden. 

Das  Abdampfen  wässeriger  Lösungen  nimmt  man  in 
Porzellan-  oder  emaillierten  eisernen  Schalen  oder  Kasserollen 
vor.  Die  Lösungen  können  direkt  oder  durch  ein  Luft-, 
Wasser-  oder  Sandbad  geheizt  werden.  Grössere  Mengen 
von  Flüssigkeiten  dampft  man  in  kleinen,  kupfernen  Ein- 
dampfgefässen,  deren  Doppelböden  mit  gespanntem  Dampf 
heizbar  sind,  ein.  Man  hat  für  diesen  Zweck  auch  Ein- 
dampföfen, welche  für  je  2 Kessel  eine  gemeinschaftliche 
Feuerung  haben;  es  ist  aber  die  Einrichtung  getroffen,  dass 
das  Feuer  von  jedem  der  beiden  Kessel  mittels  Schieber 
abgesperrt  werden  kann.  Jeder  Kessel  ist  mit  einem  Ab- 
lasshahn versehen.  Man  baut  auch  Eindampföfen  mit  z.  B. 
2 Schalen  und  einem  Dampfüberhitzungsapparat.  Der  über- 
hitzte Dampf  wird  durch  Bogenrohre  in  die  Schalen  ge- 
leitet. Es  können  die  Lösungen  auch  zweckmässig  in 
kleineren  Schalen  eingedampft  werden,  indem  man  sie 
darin  im  lebhaften  Sieden  erhält  und  beständig  neue  Lös- 
ung durch  einen  Heber  oder  Tropftrichter  so  zufliessen 
lässt,  dass  ein  bestimmtes  Endvolumen  eingehalten  wird. 
Die  Art  des  Eindampfens  richtet  sich  nach  der  Beständig- 
keit der  Substanzgemische.  Sind  Laugen  und  Waschwässer 
m grösserer  Menge  vorhanden,  so  engt  man  beide  getrennt 
ein.  Man  wird  auch  das  Einengen  der  Lösungen  zweck- 
mässig stufenweise  ausführen , damit  die  den  Übergang 
bildenden  Fraktionen  späterhin  leichter  zu  trennen  und  zu 
verwerten  sind.  Letzteres  ist  besonders  wichtig,  wenn  der 
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Unterschied  in  der  Löslichkeit  der  betreffenden  Substanzen 
gering  ist. 

Das  Abdampfen  im  Vakuum  wird  man  anwenden,  wenn 
die  Lösungen  leicht  zersetzbare  Substanzen  enthalten.  Im 
einfachsten  Falle  schliesst  man  einen  geräumigen  Fraktions- 
kolben mit  der  einzudampfenden  Flüssigkeit  an  ein  Über- 
steiggefäss  und  die  Wasserstrahlpumpe  an.  Der  Kolben 
wird  durch  ein  Wasserbad  erwärmt.  Das  Sieden  der  Flüssig- 
keit erleichtert  man  durch  Einlegen  von  Siedesteinen.  Ein 
Überschäumen  der  Lösung,  welches  leicht  eintritt,  lässt 
sich  durch  vorsichtiges  Regulieren  der  Wasserbadtemperatur 
oder  im  gegebenen  Fall  durch  Herausheben  des  Kolbens 
vermeiden.  Für  grössere  Mengen  hat  man  besondere 
Vakuum- Abdampfapparate.  Der  Apparat  besteht  aus  einem 
kupfernen  Wasserbad,  einer  Porzellanschale  von  ca.  5 Liter 
Inhalt  mit  plangeschliffenem  Rande.  Auf  letzteren  wird 
eine  Glasglocke,  welche  einen  Tubus  für  Thermometer  und 
Übergangsrohr  trägt,  dicht  aufgesetzt.  Ein  Übersteiggefäss 
und  eine  Wasserluftpumpe  mit  Rückschlagventil  vervoll- 
ständigen die  Anordnung.  Die  Apparate  können  auch  voll- 
ständig aus  Kupfer  angefertigt  sein;  sie  tragen  dann  im 
oberen  Teil  Schaugläser. 

Die  eingeengten  Lösungen  wird  man  je  nach  ihrer 
Menge  in  Schalen  oder  Bechern  in  der  Ruhe  oder  in  der 
Bewegung  erkalten  und  krystallisieren  lassen.  Man  wird 
bei  dieser  ersten  Trennung  der  Substanzen  eine  kleinere 
Krystallisation  bevorzugen.  Die  Trennung  erfolgt  durch 
Filtration  odej1  bei  harzigen  Produkten  durch  Abgiessen  der 
Flüssigkeit.  Die  Produkte  sind  hinreichend  zu  waschen 
und  die  Waschwässer  den  Mutterlaugen  zuzufügen. 

b)  Verdünnen  von  Lösungen. 

Reaktionsgemische,  welche  in  mit  Wasser  mischbaren 
Lösungsmitteln  enthalten  sind,  scheiden  beim  Einträgen  in 
Wasser  häufig  darin  unlösliche  oder  schwer  lösliche  Bestand- 
teile ab.  Derartige  Reaktionsgemische  werden  z.  B.  beim 
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Stilfurieren,  Nitrieren,  Esterifizieren,  Alkylieren  etc.  von  Sub- 
stanzen erhalten.  Mischt  sich  das  zu  verdünnende  Lösungs- 
mittel unter  beträchtlicher  Erwärmung  mit  Wasser,  so  giesst 
man,  je  nach  der  einzuhaltenden  Konzentration,  die  Flüssig- 
keit auf  feingeklopftes  Eis  oder  in  ein  Gemisch  von  Eis 
und  Wasser.  Ist  das  Lösungsmittel,  wie  z.  B.  beim  Ace- 
tylieren,  erst  wasserlöslich  zu  machen,  so  kocht  man  das 
Gemisch  mit  Wasser,  um  die  nötige  Spaltung  des  ersteren 
in  wasserlösliche  Verbindungen  zu  bewirken.  Das  Ver- 
dünnen mit  Wasser  hat  in  der  Form  eines  langsamen, 
gleichmässigen  Anrührens  zu  erfolgen,  wenn  leicht  schleim- 
ige Massen  gebildet  werden,  welche  sich  dem  eigentlichen 
Verteilen  entziehen,  wie  z.  B.  beim  Verdünnen  des  mit 
fester  Soda  behandelten  öligen  Diäthyl-m-amidophenolsulfates. 
Das  die  Fällungen  bewirkende  Verdünnen  ist  beendet,  wenn 
eine  Probe  der  Flüssigkeit  bei  erneutem  Verdünnen  mit 
Wasser  eine  weitere  Änderung  nicht  beobachten  lässt.  Die 
beim  Verdünnen  in  Lösung  gegangenen  Anteile  von  Sub- 
stanz können  häufig  durch  Zusatz  von  Kochsalz  nachträg- 
lich wieder  abgeschieden  werden,  ev.  ist  auch  direkt  eine 
Kochsalz-,  Glaubersalzlösung  (bei  Sulfurierungen)  oder  Soda- 
lösung (bei  Esterifizierungen)  zu  verwenden. 

Das  Verdünnen  wird  in  verbleiten  Kästen  oder  halb- 
kugelförmigen Gefässen  (zum  Anrühren)  vorgenommen. 
Gleichzeitig  ist  das  Gemisch  von  Hand  aus  kräftig  durch- 
zurühren. Das  Abtrennen  der  gefällten  Substanz  erfolgt 
durch  Filtration  oder  Scheidung. 

Im  Laboratorium  wählt  man  für  das  Verdünnen  vor- 
wiegend Schalen  oder  auch  starkwandige  Bechergläser.  Die 
ursprüngliche  Lösung  lässt  man  in  dünnem  Strahle,  ev.  aus 
einem  Scheidetrichter,  zufliessen. 

c)  Ausfrierenlassen  von  Substanzen  aus  Lösungen. 

Das  Ausfrierenlassen  von  Substanzen  aus  Lösungen 
und  das  Auslassen  leicht  schmelzbarer  Verbindungen  aus 
festen  Gemischen  sind  bezüglich  der  Trennung  Gegen- 
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stücke  zu  einander.  Das  erstere  Verfahren  wird  z.  B.  bei 
der  Darstellung  von  Schwefelsäuremonohydrat  angewendet, 
indem  man  es  durch  starkes  Abkühlen  der  konz.  Schwefel- 
säure ausfrieren  lässt  und  durch  Centrifugieren  von  der 
wasserhaltigen  Säure  trennt. 

Im  Laboratorium  wird  man  die  Mischungen  im  Eis- 
schrank, Eis-  oder  Kältegemisch  unter  zeitweisem  Umrühren 
abkühlen.  Der  flüssiggebliebene  Anteil  wird  abgegossen, 
der  Rückstand  zwischen  vorgekühlten  Platten  und  Mate- 
rialien abgepresst  oder  auf  gekühlten  Trichtern  scharf 
abgesaugt.  Man  wird  derart  Substanzen  namentlich  von 
geringen  öligen  Beimengungen  trennen  und  reinigen  können. 

j.  Ausschütteln  (Extrahieren)  von  Losunge?i. 

Schüttelt  man  eine  Lösung  mit  einer  Flüssigkeit,  welche 
mit  dieser  nicht  mischbar  ist,  so  wird  sich  eine  in  beiden 
lösliche  Substanz  auch  in  beiden  Flüssigkeiten  verteilen. 
Durch  wiederholtes  Ausschütteln  mit  neuen  Mengen  von 
Flüssigkeit  kann  daher  durch  das  Extraktionsmittel  einer 
Lösung  ein  bestimmter  Körper  entzogen  werden.  Das  Ver- 
hältnis der  in  gleichen  Volumina  beider  Flüssigkeiten  ge- 
lösten Mengen,  der  Teilungskoefficient,  ist  abhängig  von 
der  Temperatur  und  der  Verdünnung,  nicht  aber  von  den 
relativen  Mengen  beider  Flüssigkeiten.  Es  ist  daher  vorteil- 
haft und  notwendig,  die  Lösungen  öfter  mit  kleineren 
Mengen  Flüssigkeit  auszuschütteln,  als  wie  einmal  mit  einer 
grossen  Menge.  Als  Extraktionsmittel  dienen  Äther,  Chloro- 
form, Tetrachlorkohlenstoff,  Schwefelkohlenstoff,  Benzol  etc. 
Das  Ausschütteln  kann  selbstverständlich  wechselseitig  vor- 
genommen werden;  man  kann  z.  B.  Lösungen  mit  Äther 
ausschütteln  und  dann  wieder  aus  den  ätherischen  Lösungen 
durch  Ausschütteln  mit  Wasser,  wässerigen  Säuren  oder 
Alkalien  die  darin  gelösten  Substanzen  entziehen. 

Die  Ätherextraktions -Apparate,  welche  in  der  Technik 
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z.  B.  bei  der  Resorcindarstellung  Verwendung  finden,  sind 
in  folgender  Weise  angeordnet:  Das  Vermischen  der  beiden 
Flüssigkeiten  wird  in  einem  geschlossenen  Extraktionskessel, 
in  welchem  ein  schnelllaufendes  Rührwerk  mit  Schrauben- 
flügeln rotiert,  vorgenommen.  Die  Cirkulation  und  Ver- 
mischung der  Flüssigkeiten  wird  noch  dadurch  erhöht,  dass 
eine  entsprechend  hohe  konzentrische  Scheidewand,  eine 
Röhre  gleichsam,  zwischen  Rührer  und  Kesselwand  und  in 
der  nötigen  Entfernung  vom  Boden,  angebracht  ist.  Der 
Kessel  steht  durch  ein  seitliches  Ansatzrohr  mit  einem 
Dekanteur  und  einem  durch  Doppelboden  heizbaren,  kleineren 
Äther-Destillierkessel  in  Verbindung.  Ferner  trägt  er  ein 
weites  Destillierrohr,  welches  nach  einem  in  gewisser  Höhe 
aufgestellten  Kühler  geht,  ein  Zulaufrohr  für  den  Äther,  einen 
Ablasshahn  sowie  mehrere  seitliche  Probierhähne.  Die  aus- 
zuschüttelnden Lösungen  können  durch  ein  in  dem  unteren 
Teile  des  Kessels  eingelassenes  Kupferrohr  indirekt  durch 
Dampf  geheizt  werden.  Der  Gang  der  Extraktion  ist  fol- 
gender: Der  Extraktor  wird  bis  zur  Höhe  des  seitlichen 
Ansatzstutzens  mit  Lösung  gefüllt,  dann  lässt  man  Äther 
aus  dem  Reservoir  zufliessen  (x/4 — 1/5  des  Volumens  der 
Lösung)  und  rührt  15  Minuten  lang  kräftig  durch.  Nach- 
dem sich  die  Flüssigkeiten  getrennt  haben,  öffnet  man  den 
Hahn  des  Ansatzstutzens  und  lässt  die  Ätherschicht  durch 
den  Dekanteur  nach  dem  Destillierkessel  laufen.  Hier  wird 
der  Äther  abdestilliert,  dessen  Dämpfe  nach  einem  hoch- 
stehenden, grossen  Kühler  geleitet  werden,  damit  sie  hier 
kondensiert  in  ein  Reservoir  fliessen,  welches  höher  als  der 
Extraktor  steht.  Ist  die  Extraktion  nach  mehrmaligem 
(5 — 7mal)  Ausschütteln  beendet,  so  heizt  man  die  Lösung 
im  Extraktor  allmählich  auf  90°  an,  um  aus  ihr  den  ge- 
lösten Äther  abzudestillieren.  Letzterer  wird  in  einem 
kleineren  Kühler  kondensiert  und  fliesst  ebenfalls  in  das 
Reservoir.  Die  Apparate  arbeiten  sehr  ökonomisch,  da  sie 
völlig  abgeschlossen  sind;  Luft  und  vorhandener  Über- 
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druck  entweichen  durch  ein  mehrfach  rechtwinklig  gebogenes 
Kugelrohr. 

Im  Laboratorium  dient  für  ein  kontinuierliches  Extra- 
hieren von  Lösungen  der  Hagemann’sche  Apparat.  Dieser 
besteht  aus  einem  Rundkolben  und  einem  flaschenartigen 
Gefäss,  welches  unten  einen  Tubus  trägt.  Die  Lösung 
wird  in  den  Behälter  eingefüllt  und  durch  eine  eingeführte 
Kühlschlange  aus  Glas  kalt  gehalten,  denn  die  Dämpfe, 
welche  aus  dem  mit  Äther  beschickten  Rundkolben  auf- 
steigen, durchströmen  von  einem  Verteilungsrohr  mit  feinen 
Öffnungen  aus  die  Lösung.  Hierbei  werden  die  Äther- 
dämpfe kondensiert  und  steigen  in  Form  kleiner  Tröpf- 
chen in  die  Höhe,  sammeln  sich  an  der  Oberfläche  und 
fliessen  durch  ein  in  bestimmter  Höhe  eingestelltes  Über- 
laufrohr in  den  als  Siedegefäss  dienenden  Rundkolben 
zurück. 

Das  Ausschütteln  von  Lösungen  mit  Äther  wird  in 
Scheidetrichtern  oder  Flaschen  vorgenommen.  Zu  diesem 
Zwecke  schwenkt  man  zuerst  die  kalten  Lösungen  in  den 
offenen  Gefässen  mit  einer  grösseren  Menge  Äther  um; 
dann  verschliesst  man  die  Gefässe,  schüttelt  die  Flüssig- 
keiten einige  Male  durch  und  lässt  entstandenen  Über- 
druck vorsichtig  entweichen,  indem  man  den  Hahn  des  um- 
gestürzten Scheidetrichters  öffnet  oder  den  Stöpsel  der 
Flaschen  lüftet.  Hierauf  kann  mit  dem  eigentlichen  Durch- 
schütteln der  Flüssigkeiten  begonnen  werden,  sei  es  durch 
Hin-  und  Herbewegen  des  Scheidetrichters  oder  durch 
Hin-  und  Herrollen  der  Flaschen  oder  durch  Einspannen 
in  eine  Schüttelmaschine.  Ist  das  Schütteln  beendet, 
so  lässt  man  die  Flüssigkeiten  sich  trennen  und  scheidet 
sie  durch  Ablassen  oder  Abhebern  der  Lösung.  Man 
schüttelt  dann  die  ätherische  Schicht  in  dem  Gefäss  um 
und  scheidet  die  letzten  Anteile  von  Lösung  ab.  Der 
ätherische  Auszug  wird  durch  ein  trockenes  Filter  in  einen 
Kolben  filtriert  und  durch  längeres  Stehenlassen  mit  CaCl2, 
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ZnCl2,  Na2S04,  K2C03  oder  NaOH  etc.  getrocknet.  Hier- 
auf filtriert  man  den  Auszug  in  einen  Rundkolben  oder 
Fraktionskolben  und  destilliert  den  Äther  ab.  Man  wählt 
hierfür  einen  langen  Kühler  und  schliesst  als  Vorlage  einen 
Kolben  mit  seitlichem  Stutzen  an  die  Kühlröhre  an,  so 
dass  unverdichtete  Dämpfe  weit  abgeleitet  werden  können. 
Der  Destillierkolben  trägt  einen  Tropftrichter,  wenn  grössere 
Mengen  von  Auszug  verdampft  werden  sollen  und  damit 
ein  Nachfüllen  nötig  ist.  Ist  der  Extrakt  bereits  sehr  weit 
eingeengt,  so  unterbricht  man  die  Destillation  und  giesst 
die  Flüssigkeit  in  tarierte  flache  oder  runde  Schalen,  je 
nachdem  beim  weiteren  Abdunsten  und  Einstellen  in  heisses 
Wasser  eine  feste  oder  ölige  Substanz  zurückbleibt. 

Bei  diesen  Arbeiten  ist  noch  folgendes  zu  berück- 
sichtigen: Scheiden  sich  die  Flüssigkeitsschichten  schwer 
oder  nicht  scharf,  so  wird  man  das  Gemisch  in  eine  leichte 
rotierende  Bewegung  versetzen  oder  mehr  Äther  bezw.  etwas 
Alkohol  zusetzen  oder  die  Lösung  mit  Salz  anreichern.  Emul- 
sionen saugt  man  erst  durch  einen  Trichter  mit  breiter  Boden- 
fläche ab  und  bewirkt  dann  die  Scheidung.  Ist,  wie  z.  B. 
bei  gefärbten  Flüssigkeiten,  die  Trennungsschicht  schwer 
zu  sehen,  so  hält  man  das  Gefäss  während  des  Ausfliessens 
gegen  das  Licht.  Die  Anzahl  der  jeweilig  vorzunehmenden 
Extraktionen  richtet  sich  nach  der  Löslichkeit  der  Substanzen. 
Man  wird  das  Ausschütteln  als  beendet  betrachten,  wenn 
die  Probe  eines  späteren  Auszuges  beim  Abdunsten  wenig 
oder  gar  keinen  Rückstand  hinterlässt.  Gehen  in  die 
ätherischen  Auszüge  ausser  den  gewünschten  Verbindungen 
noch  andere  Substanzen  über,  so  müssen  diese  nachträglich 
noch  mit  Wasser,  verdünnten  Lösungen  von  Säuren,  Alkalien 
oder  Carbonaten  etc.  gewaschen  werden,  bevor  sie  getrocknet 
werden  dürfen.  — Behufs  Vermeidung  von  Feuersgefahr 
kann  man  die  zum  Heizen  der  Wasserbäder  nötigen 
Flammen,  ähnlich  wie  die  Davy-Sicherheitslampe,  mit  einem 
oylindrischen  Drahtnetz  umschliessen.  — Die  Destillation 
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der  ätherischen  Lösungen  ist  durch  Einlegen  von  Siede- 
erleichterungen zu  begünstigen. 

Die  Methode  des  Ausschüttelns  ermöglicht  ferner  noch 
vielfach  Trennungen,  da  dieses  bei  neutraler,  saurer  oder 
alkalischer  Reaktion  der  Lösung  vorgenommen  werden 
kann.  Aus  diesem  Grunde  kann  man  auch  in  gewissen 
Fällen  das  Abdestillieren  des  Äthers  umgehen,  da  er  nur 
mit  Säuren  oder  Alkalien  gewaschen  zu  werden  braucht, 
um  von  neuem  verwendbar  zu  sein. 

4 . Destillieren  von  Lösungen  und  Reaktionsgeniischen. 

Das  Abdestillieren  von  Lösungsmitteln  aus  Lösungen 
wird  um  so  vollständiger  erreichbar  sein  und  damit  eine 
um  so  bessere  Trennung  herbeiführen,  je  weniger  flüchtig 
die  gelöste  Substanz  ist,  d.  h.  je  geringer  ihre  Dampf- 
spannung bei  der  Destillationstemperatur  der  Lösung  ist, 
damit  ihr  Wert  vernachlässigt  werden  kann. 

Die  Destillation  der  Lösungen  wird  in  besonderen 
Destillierblasen  mit  angeschlossenem  Kühler  vorgenommen. 

Der  Destillierapparat  mit  direkter  Feuerung  besteht 
aus  einem  gusseisernen  Kessel,  welcher  mittels  angegossener 
Tatzen  auf  einem  eingemauerten  Ring  ruht  und  als  Auf- 
satz in  der  Mitte  einen  sogenannten  Helm,  das  Ableitungs- 
rohr für  die  Dämpfe  trägt.  Der  Deckel  des  Kessels  ist 
abnehmbar;  in  ihm  ist  seitlich  eine  verschliessbare  Mann- 
loch-Öffnung zum  Einfüllen  der  Lösungen  angebracht.  Der 
Kühler  besteht  aus  einem  in  8 — 12  Windungen  spiralförmig 
gebogenen  Kupferrohr,  welches  in  ein  cylindrisches  Kühl- 
gefäss  eingestellt  ist.  Die  Kühlung  erfolgt  nach  dem 
Gegenstromprinzip  durch  Wasser,  indem  man  letzteres  nach 
dem  Boden  leitet  und  durch  ein  Überlaufsrohr  abfliessen 
lässt.  Der  Destillierkessel  wird  von  den  Feuergasen  mög- 
lichst vollständig  umspült,  indem  die  Feuergase  in  einem 
oberen,  ringförmigen  Zugkanal  um  ihn  herum  geführt  werden, 
bevor  sie  zum  Schornstein  gelangen  können.  Man  heizt 
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genügend  kräftig  an  und  wartet  dann  bei  gemässigtem 
Feuer  das  Aufkochen  und  den  Beginn  der  Destillation  ab. 
Eingeführte  Thermometer  oder  die  Prüfung  der  oberen  Ge- 
fässwände  und  des  Deckels  bezüglich  der  Erwärmung  geben 
hierfür  die  nötige  Kontrolle.  Die  Schnelligkeit  der  Destil- 
lation wird  alsdann  auf  ein  bestimmtes  Mass  eingestellt. 
Das  Destillat  wird,  wenn  dies  wegen  verschiedener  Zu- 
sammensetzung nötig  ist,  in  verschiedenen  Fraktionen  auf- 
gefangen. — Soll  bei  diesen  Destillationen  eine  zu  hohe 
Temperatur  vermieden  werden,  so  wird  an  den  Kühler  ein 
geschlossener  Recipient  angeschlossen,  welcher  einen  Luft- 
saugeapparat — System  Körting  — trägt. 

Die  Destillierapparate  mit  Dampfmantel  haben  cylin- 
drische  Form  und  tragen  unten  einen  halbkugelförmigen 
Doppelboden  aus  Kupfer,  welcher  von  einem  Ablassrohr 
mit  Hahn  durchsetzt  ist.  Ein  Dampfventil,  ein  Ablassrohr 
für  das  Kondenswasser  und  ein  Sicherheitsventil  am  Dampf- 
rohr bilden  die  Armatur  des  Doppelbodens.  Die  grösseren 
Destillierblasen  haben  einen  flacheren  Doppelboden  und 
einen  konischen  Aufsatz,  dessen  Deckel  durch  Flaschenzug 
zu  heben  und  mit  Pressen  aufdichtbar  ist.  Das  Dampf- 
ableitungsrohr ist  an  dem  Aufsatz  angebracht.  Mit  Dampf 
werden  alle  leicht  siedenden  Lösungsmittel  abdestilliert. 
Die  letzten  Anteile  von  Lösungsmitteln  entfernt  man  durch 
Erhitzen  des  Rückstandes  bei  abgenommenem  Deckel. 

Reaktionsgemische,  welche  unter  Verwendung  eines 
Lösungsmittels  (z.  B.  Alkylierungs-,  Esterifizierungsgemische 
etc.)  in  Autoklaven  oder  am  Rückflusskühler  erhitzt  wurden, 
wird  man  in  der  angegebenen  Weise  der  Destillation  unter- 
werfen. Ferner  wird  man,  wie  bei  der  Destillation  des 
Steinkohlenteers,  eine  vorläufige  Trennung  eines  Gemenges 
in  verschieden  hoch  siedende  Fraktionen  vornehmen  können. 
Die  hierfür  üblichen  Destillationskessel  haben  cylindrische 
Form  und  einen  nach  innen  gewölbten  Boden,  welcher 
durch  ein  Tonnengewölbe  vor  direkter  Berührung  mit  der 
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Stichflamme  geschützt  ist.  In  den  Kessel  ist,  nahe  dem 
Boden,  ein  sternförmig  verzweigtes  Rohrsystem,  aus  welchem 
Dampf  in  feinen  Strahlen  entweicht,  eingelegt.  Der  Dampf 
soll  durch  Rühren  Temperaturausgleich  bewirken  und  die 
Dämpfe  der  schweren  Kohlenwasserstoffe  mit  sich  fort- 
reissen.  In  die  weiten  Rohre  des  kastenförmigen  Kühlers 
kann  bei  beginnenden  Verstopfungen  (durch  Naphtalin) 
Dampf  eingeblasen  werden.  — Soll  aus  Reaktionsgemischen 
das  gewünschte  Produkt  abdestilliert  werden,  so  schliesst 
man  an  das  passend  gewählte  Gefäss  eine  Kühlvorrichtung 
an,  ev.  ist  eine  Trockenkolonne  mit  Kalk  (Amindestillation) 
oder  eine  Wasch  Vorrichtung  mit  Schwefelsäure  (für  wasser- 
haltige Dämpfe)  oder  Wasser  (für  alkoholhaltige  Dämpfe) 
zwischen  Gefäss  und  Kühler  zu  schalten. 

Im  Laboratorium  destilliert  man  Lösungen  aus  Rund- 
kolben oder  Fraktionierkolben  (falls  der  Rückstand  noch 
einer  weiteren  Destillation  zu  unterwerfen  ist)  ab.  Ein  im 
spitzen  oder  stumpfen  Winkel  gebogenes  Glasrohr  dient 
als  Verbindungsstück  zu  dem  nach  abwärts  geneigten 
Kühler,  ein  Kolben  mit  flachem  Boden  als  Vorlage  zum 
Sammeln  des  Destillates.  Leicht  siedende  Lösungsmittel 
werden  durch  Erwärmen  der  Kolben  auf  dem  Wasserbad 
abdestilliert.  Bei  Alkohol-,  Benzol-  etc.  -destillationen 
bringt  man  den  Kolben  in  das  geheizte  Wasser  und  um- 
hüllt den  kurzen  herausragenden  Kolbenhals  mit  einem 
Tuche.  Siedeverzug  vermeide  man  durch  einige  vor  dem  An- 
heizen eingelegte  Scherben  oder  durch  einen  Siedefaden, 
welcher,  zwischen  Kork  und  Kolbenhals  eingepresst,  bis  auf 
den  Boden  des  Kolbens  herabreicht.  Die  Vorlage  ist  öfters  zu 
leeren,  damit  im  Falle  eines  Überspritzens  oder  Übersteigens 
der  Flüssigkeit  nicht  allzugrosse  Mengen  Lösungsmittel  in 
den  Kolben  zurückgegeben  werden  müssen.  Höher  siedende 
Lösungsmittel  sind  unter  Verwendung  einer  einfachen, 
längeren  Kühlröhre  abzudestillieren.  Scheiden  sich  während 
der  Destillation  feste  Substanzen  ab,  so  ist  der  Kolben  im 
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Ölbade  zu  erhitzen.  Bei  Destillationen  im  Vakuum  darf  man 
nur  starkwandige  Fraktionierkolben  verwenden.  An  letztere 
schliesst  man  einen  Kühler  oder  eine  Kühlröhre  mit  einem 
Fraktionierkolben  oder  einer  Saugflasche  als  Vorlagen  an. 
Bei  höher  siedenden  Substanzen  genügt  es  auch,  zwei  Frak- 
tionierkolben aneinanderzuschliessen;  ev.  kann  der  als  Vor- 
lage dienende  Kolben  in  ein  mit  kalt  gehaltenem  (durch  Eis) 
' Wasser  gefülltes  Kasserolle  eingesetzt  werden.  Die  Festig- 
k keit  der  Kolben  und  das  erreichbare  Vakuum,  welches 
durch  eine  Wasserstrahlpumpe  erzeugt  wird,  ist  vor  dem 
1 Einfüllen  der  Lösung  zu  prüfen  und  festzustellen.  Für  die 
Verbindung  der  Vorlage  mit  der  Pumpe  ist  ein  dickwan- 
diger, enger  Schlauch  zu  wählen.  Undichte  Stellen  am 
Destillierapparat  werden  durch  Aufstreichen  von  Kollodium 
. geschlossen.  — : Grössere  Mengen  von  Lösung  destilliert 
man  aus  Destillierapparaten,  wie  sie  in  der  Technik  üblich 
sind,  ab. 

Für  Reaktionsgemische,  aus  welchen  das  Produkt  ab- 
destilliert wird,  dienen  ebenfalls  die  bereits  erwähnten 
Apparate.  Verbindungen,  welche  durch  Kühlen  mit  Wasser 
: nicht  kondensiert  werden  können,  verdichtet  man  in  einer 
mit  Kältemischung  umgebenen,  spiralförmig  gewundenen 
Röhre  aus  Glas,  Kupfer  oder  Blei.  Die  üblichste  Kälte- 
’ mischung  ist  ein  Gemisch  von  3 T.  Schnee  oder  Eis  und 
1 T.  Kochsalz;  diese  giebt  eine  Minimaltemperatur  von 
— 2i°.  Der  Schnee  oder  das  in  ein  Tuch  eingehüllte  und 
mit  einem  Holzhammer  feingeklopfte  Eis  muss  in  einer 
grösseren  Schale  mit  dem  Salz  gut  gemischt  werden,  bevor 
man  es  in  das  Kühlgefäss  giebt.  — Grössere  Mengen  von 
Gemischen  destilliert  man  aus  gusseisernen,  breiten  Kesseln, 
die  mit  Rührvorrichtung  versehen  sind,  ab,  wenn  eine  höhere 
1 Endtemperatur  erreicht  werden  muss.  Teerähnliche  Gemische 
- erhitzt  man  in  kupfernen  Kesseln  oder  Kugeln,  welche 
°ben  einen  Stutzen  zum  Einsetzen  einer  Fraktionsröhre 
tragen. 
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C.  T rennen  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten. 

Das  Trennen  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten  bewirkt 
man  durch  Scheiden  bezw.  Abhebern  oder  Destillieren. 

i.  Scheiden  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten. 

Das  Scheiden  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten  wird  um 
so  vollständiger  sein,  je  kleiner  hierbei  die  eigentliche 
Trennungsfläche  gewählt  wird.  In  gleichem  Sinne  wirkt 
ein  Verdünnen  einer  der  Flüssigkeiten  mit  einem  Lösungs- 
mittel, wie  es  bei  dem  Ausäthern  üblich  ist.  Aus  dem- 
selben Grunde,  der  Veränderung  des  specifischen  Gewichtes 
einer  der  Flüssigkeiten,  spec.  wässeriger  Lösungen,  reichert 
man  letztere  mit  Kochsalz  an. 

In  der  Technik  nimmt  man  das  Scheiden  von  Reaktions- 
gemischen in  den  hiernach  konstruierten  Reaktionsgefässen 
oder  in  besonderen  Dekanteuren  vor.  In  ersterem  Falle 
ist  an  den  auf  eiserne  Füsse  gestellten  Gefässen  in  der 
Mitte  des  Bodens  ein  kleineres,  halbkugelförmiges  Gefäss 
angefügt,  welches  seinerseits  einen  Ablasshahn  trägt.  Ist 
die  abzutrennende  Flüssigkeit  specifisch  leichter,  so  bewirkt 
man  die  erste  Scheidung  durch  einen  in  gewisser  Höhe 
angebrachten  seitlichen  Stutzen  mit  Hahn.  Die  eigentliche 
Scheidung  erfolgt  in  einem  kleinen,  angeschlossenen  Dekan- 
teur, wie  dies  bei  Äther-Extraktionsapparaten  auch  üblich  ist. 
An  cylindrischen  Gefässen  ist  häufig  vorn  an  der  unteren 
Kante  nur  eine  Ablassröhre  angebracht.  Man  neigt  dann 
das  Gefäss  etwas,  wenn  die  Trennungsfläche  genügend  ge- 
fallen ist.  Die  eigentlichen  Dekanteure  sind  viereckige 
Kästen,  mit  Blei  ausgeschlagen  oder  aus  Thon.  Sie  tragen 
in  verschiedener  Höhe  Ablasshähne  oder  Ansatzröhren,  über 
welche  Schlauchstücke,  mit  Pressen  abgeschlossen,  geschoben 
sind.  — Bei  grossen  Gefässen  und  spec.  zum  Abtrennen 
wässeriger  Lösungen  wendet  man  Heber  an.  Die  Heber 
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tragen  an  ihrem  längeren  Ende  einen  Hahn;  sie  werden 
nach  dem  Füllen  in  das  Gemisch  so  eingehängt,  dass  sie 
in  ein  kleines  angenietetes  Bodengefäss  tauchen.  — Geringe 
Mengen  Öl  schöpft  man  von  der  Flüssigkeit  mit  einem 
Kasserolle  ab  und  bewirkt  dann  die  Trennung  in  einem 
Dekanteur.  — Emulsionen  treibt  man  durch  eine  Filter- 
presse. 

Im  Laboratorium  verwendet  man  zu  genanntem  Zwecke 
Scheidetrichter  und  Heber.  Die  Heber  stellt  man  aus  2 
verschieden  langen  Glasröhren,  welche  durch  ein  Stück 
starken  Gummischlauches  verbunden  sind,  her.  Über  das 
längere  Ende  ist  ein  Schlauch  mit  Quetschhahn  geschoben. 
Das  Abscheiden  kleiner  Ölmengen  oder  in  der  anderen  Flüssig- 
keit etwas  löslicher  Substanzen  nimmt  man  nur  nach  deren 
Verdünnen  mit  Äther  etc.  vor.  Kann  eine  der  Flüssig- 
keiten zum  Erstarren  gebracht  werden,  so  ist  die  Trennung 
einfach  durch  Abgiessen  und  Abpressen  auszuführen. 

2.  Destillieren  nicht  mischbarer  Flüssigkeiten. 

Ist  eine  der  Flüssigkeiten  des  Reaktionsgemisches 
bei  gewöhnlicher  Temperatur  flüchtig,  so  destilliert  man 
sie  ab.  Bei  der  Darstellung  von  Chloräthyl  wird  das  Pro- 
dukt von  der  wässerigen  Säure  durch  Abdestillieren  aus 
dem  60 — 7 o°  warmen  Autoklaven  geschieden.  Die  Dämpfe 
werden  durch  Waschen  mit  Wasser  und  Schwefelsäure  vor 
ihrer  Kondensation  gereinigt;  das  Destillat  fliesst  in  einen 
kalt  gehaltenen  Fraktionierkessel.  Ähnlich  trennt  man 
Chlormethyl  ab,  welches  man  durch  Abkühlen  und  seinen 
eigenen  Druck  vom  Autoklaven  her  verflüssigt. 

Ist  hingegen  die  abzutrennende  Flüssigkeit  mit  Wasser- 
dämpfen flüchtig,  so  destilliert  man  sie  im  Dampfstrom  ab, 
besonders  wenn  harzige  Beimengungen  ein  direktes  Scheiden 
verhindern. 
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D.  Trennen  der  Gemische  von  festen  und 
flüssigen  Körpern. 

Gemische  von  festen  und  flüssigen  Körpern  kann  man 
durch  Dekantieren,  Filtrieren,  Pressen,  Centrifugieren,  De- 
stillieren oder  Extrahieren  trennen.  Hierbei  wird  der  flüs- 
sige Körper  abgehoben,  abgepresst,  abgesaugt  oder  ab- 
destilliert, während  der  feste  Körper  im  gegebenen  Fall 
nur  durch  Auflösen  in  einer  nicht  mischbaren  Flüssigkeit 
abgetrennt  werden  kann. 

i.  Dekantieren  von  Gemischen. 

Man  wird  nur  diejenigen  Gemische,  welche  relativ  wenig 
feste  Substanz  suspendiert  enthalten,  dekantieren.  Der  feste 
Körper  muss  die  Eigenschaft  besitzen,  einen  leicht  zu  Boden 
sinkenden  dichten,  sandigen  oder  kompakten  (wie  z.  B. 
Kalk)  Niederschlag  zu  bilden.  Es  bleibt  in  diesem  Falle 
wenig  Flüssigkeit  im  Bodensatz  und  die  überstehende,  klare 
Lösung  kann,  ohne  dass  ein  Aufwirbeln  des  Niederschlages 
stattfindet,  durch  einen  Heber  abgehoben  werden.  Der 
dichte  Schlamm  wird  alsdann  durch  Pressen  oder  Aus- 
schleudern von  den  letzten  Anteilen  der  Flüssigkeit  getrennt 
Man  dekantiert  daher  Gemische  meist,  wenn  ein  nachträg- 
liches Auswaschen  bei  ihnen  nicht  nötig  oder  nur  in  dieser 
Form  vorteilhaft  ist. 

2.  Filtrieren  von  Gemischen. 

Die  Art  des  Filtrierens  ist  je  nach  dem  Korn  und 
der  Löslichkeit  des  festen  Körpers  zu  wählen.  Nieder- 
schläge von  grösserem  Korn  oder  Krystalle  wird  man  durch 
Abtropfenlassen  auf  Filtertüchern  und  nachheriges  Ver- 
drängen oder  Abspülen  der  Mutterlaugen  mit  einer  Wasch- 
flüssigkeit genügend  trennen  können.  Je  feinkörniger  aber 
der  feste  Körper  ist,  um  so  mehr  Mutterlaugen  würde  er 
beim  einfachen  Abtropfenlassen  zurückbehalten  und  um  so 
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längere  Zeit  würde  auch  das  Trennen  fordern.  Ist  der  be- 
treffende Körper  ausserdem  noch  ziemlich  löslich  in  der 
Waschflüssigkeit,  so  ist  das  Auswaschen  möglichst  einzu- 
schränken. Es  muss  in  diesem  Falle  das  Gemisch  scharf 
abgepresst  oder  abgesaugt  werden.  Dieses  erreicht  man 
bei  Verwendung  von  Filterpressen  oder  Nutschen. 

Die  einfachen  Filter  sind  entweder  Säcke  oder  Streifen 
von  Leinwand  oder  Wollfilz,  welche  auf  kreisrunden  bezw. 
rechteckigen  Holzrahmen  mittels  (nach  dem  Einknöpfen  in  die 
vorstehenden  Schraubenköpfe)  Schrauben  gehalten  werden. 
Die  Filtersäcke  werden  mit  ihrem  Tragrahmen  auf  Filter- 
böcke gelegt,  die  Rahmen  der  viereckigen  Filter  (Kolier- 
tücher)  hingegen  direkt  auf  die  Gefässe,  welche  das  Filtrat 
aufnehmen  sollen.  Die  Filtersäcke  werden  in  den  schacht- 
artigen Aufbau  eines  Gefässdeckels  gehängt,  wenn  heisse 
Gemische,  deren  Lösungsmittel  (z.  B.  Alkohol)  leicht  flüchtig 
ist  oder  gelöste  Körper  beim  Abkühlen  abscheidet,  filtriert 
werden.  Vor  dem  Filtrieren  hebt  man  die  klare  Flüssig- 
keit ab,  worauf  man  den  voluminösen  Bodensatz  mittels 
Schöpflöffels  oder  Kasserolle  auf  das  Filter  bringt.  Durch 
leichtes  Schütteln  oder  Rütteln  des  Filters  unterstützt  man 
das  letzte  Abtropfen  des  festen  Körpers.  Das  Auswaschen 
durch  Verdrängung  nimmt  man  mit  öfters  erneuten  kleinen 
Mengen  Waschflüssigkeit  vor.  Die  Trennung  des  festen 
Körpers  von  letzterer  bewirkt  man  durch  Ausschleudern, 
Pressen  oder  Trocknen. 

Das  Filtrieren  durch  Abpressen  der  Flüssigkeit  wird 
in  Filterpressen  ausgeführt.  Man  unterscheidet  diese  je 
nach  ihrer  Konstruktion  in  Kammer-  und  Rahmenpressen. 
Bei  ersteren  wird  das  Gemisch  in  den  ausgesparten  Raum 
zweier  Filterplatten  gepresst,  bei  letzteren  in  besondere 
Rahmen,  welche  zwischen  je  zwei  Filterplatten  einge- 
hängt sind. 

Die  Rahmenpresse  besteht  aus  einer  Anzahl  von  Filter- 
platten, welche  beiderseitig  mit  Filtertuch  bedeckt  sind  und 
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abwechselnd  mit  Filterrahmen  zwischen  zwei  kräftigen  Kopf- 
stücken durch  eine  Schraubenspindel  eingespannt  werden. 
Die  Platten  und  Rahmen  können  auf  zwei  horizontalen 
Tragschienen  verschoben  werden.  Letztere  verbinden  auch 
das  feststehende  Kopfstück  mit  dem  Widerlager  bezw.  der 
Führung  für  die  Schraubenspindel  nebst  der  beweglichen 
Endplatte.  Die  Platten  und  Rahmen  durchsetzt  oben  (in 
der  Mitte  der  Rahmenleisten)  ein  Einführungskanal  für  das 
Gemisch.  Der  Kanal  trägt  in  den  Rahmen  Öffnungen, 
welche  die  Masse  in  deren  Hohlräume  treten  lassen.  Die 
Flüssigkeit  dringt  durch  die  Filter  nach  den  mit  Längs- 
riefen versehenen  Platten.  Jede  dieser  Riefen  mündet  durch 
eine  feine  Öffnung  in  einen  Ablaufkanal,  welcher  die  ganze 
Platte  unten  durchsetzt  und  an  einer  Seite  durch  einen 
Pfropfen,  an  der  anderen  durch  einen  Hahn  abge- 
schlossen ist.  Das  Gemisch  wird  durch  eine  ein-  oder 
zweistiefelige  Druckpumpe  oder  von  einem  Montejus 
aus  durch  Pressluft  oder  durch  irgend  ein  Gefälle  nach 
der  Presse  und  deren  Filterrahmen  gedrückt.  Die  Flüssig- 
keit fliesst  durch  die  Filter  und  Kanäle  der  Platten  ab, 
bis  die  Hohlräume  unter  dem  gegebenen  Druck  mit  dem 
festen  Körper  gefüllt  sind,  und  zwar  so,  dass  weitere  Flüssig- 
keit die  Brote  nicht  mehr  durchsetzt  bezw.  abfliesst.  Ist  dies 
erreicht,  so  schliesst  man  den  Hahn,  welchen  die  Druck- 
leitung am  Kopfstück  trägt.  Das  Auswaschen  der  Press- 
kuchen wird  in  folgender  Weise  bewirkt:  Die  Platten  und 
Rahmen  tragen  ausser  den  Mittelkanal- Öffnungen  noch  je 
eine  kleinere  Durchbohrung  an  den  beiden  Seiten.  Diese 
Seitenkanäle  durchsetzen  als  glatte  Röhren  sämtliche  Rahmen 
und  ungeradzahligen  Platten.  In  den  geradzahligen  Platten 
sind  Schlitze  angebracht,  welche  in  einen  Kanal  münden, 
der  diese  Platten  oben  in  der  ganzen  Breite  durchzieht.  Von 
diesem  tritt  die  Waschflüssigkeit  durch  feine  Öffnungen  in 
die  Riefen  der  Platte,  und  wenn  jetzt  der  Ausflusshahn  an 
diesen  Platten  verschlossen  wird,  so  muss  die  Flüssigkeit 
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den  Presskuchen  durchsetzen;  bevor  sie  aus  dem  Kanal 
einer  ungeradzahligen  Platte  abfliessen  kann.  Eine  Wasch- 
platte (geradzahlige)  versorgt  also  immer  zwei  Brote  mit 
der  Flüssigkeit.  Ist  das  Auswaschen  der  Kuchen  beendet; 
laufen  die  Waschwässer  farblos  ab  oder  geben  sie  eine 
bestimmte  Reaktion  nicht  mehr;  so  lässt  man  nach  dem 
Abschliessen  der  Zufuhrkanäle  die  in  den  Broten  und 
Kanälen  zurückgebliebene  Flüssigkeit  durch  komprimierte 
Luft  ausblasen.  Letztere  nimmt  den  Weg  der  Waschflüssig- 
keit und  wird  durch  Verkleinern  der  Abflussöffnungen  der 
ungeradzahligen  Hähne  auf  der  nötigen  Druckstärke  ge- 
halten. Sind  die  Brote  getrocknet;  so  wird  die  Presse  auf- 
geschraubt und  Rahmen  nach  Rahmen  durch  Herausdrücken 
der  Presskuchen  in  einen  untergestellten  Kasten  entleert. 
Die  abgepresste  Flüssigkeit  und  die  Waschwässer  werden 
durch  eine  Rinne  nach  einem  Sammelbehälter  geleitet. 
Die  Waschflüssigkeit  wird  durch  dieselbe  Pumpe  eingepresst; 
es  müssen  daher  die  Pumpenstiefel  und  Rohre  bis  zu  den 
Abschlusshähnen  frei  von  der  ursprünglichen  Mischung  sein. 
Zu  diesem  Zwecke  öffnet  man  den  Ventilkasten;  lässt  die 
Mischung  ab  und  wäscht  nach  dem  Entfernen  des  Kükens 
vom  Haupthahn  mit  der  Flüssigkeit  nach.  Alsdann  kann 
die  Flüssigkeit  nach  den  Platten  gedrückt  werden. 

Die  Kammerpressen  wirken  in  ähnlicher  Weise ; nur 
wird  das  Material  in  der  Mitte  der  Kammern  eingeführt. 
Die  Filter  werden  durch  einen  Einsatz  mit  Verschraubung 
abgedichtet;  im  übrigen  dienen  sie  auch  wie  bei  den  Rahmen- 
pressen zum  dichten  Aneinanderschluss  der  Platten-; 
Kammer-  bezw.  Rahmenränder.  Die  Anzahl  der  Rahmen 
oder  Kammern  kann  12 — 50  betragen.  Sie  sind  für  saure 
Mischungen  aus  Holz,  für  basische  aus  Eisen  angefertigt. 
Sollen  heisse,  gesättigte  Lösungen  abfiltriert  werden,  so 
füllt  man  die  Presse  zuerst  mit  kochendem  Wasser  und 
nach  dem  Durchwärmen  mit  der  Mischung.  Man  hat  auch 
besondere  Heizvorrichtungen  hierfür.  — Die  Filterpressen 
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finden  vor  allem  grosse  Verwendung  bei  dem  Filtrieren  von 
gekalkten  Sulfurierungsgemischen,  von  Farbstofffällungen  etc. 

Das  Filtrieren  durch  Absaugen  wird  auf  sogenannten 
Nutschen  oder  Vakuumfiltern  vorgenommen.  Während  bei 
den  Filterpressen  die  Flüssigkeit  durch  einen  Druck  von 
i — io  Atmosphären  abgepresst  wurde,  beschleunigt  bei  den 
Nutschen  nur  ein  gegebenes  Vakuum  die  Filtration,  das 
Festpressen  der  mehr  oder  minder  feinkörnigen  Masse  und 
das  Auswaschen  mit  einer  Flüssigkeit  bezw.  deren  Heraus- 
blasen. Man  wird  daher  Nutschen  für  die  Filtration  ge- 
ringerer Mengen  von  mehr  breiigen  Gemischen  verwenden, 
und  wenn  deren  Trennung  leicht  von  statten  geht  oder 
wenn  infolge  schleimiger,  harziger  Beschaffenheit  des  festen 
Körpers  ein  öfteres  Umwenden  und  Reinigen  des  Filters 
nötig  ist  oder  wenn  das  Material  der  Pressen  angegriffen  würde. 

Die  Nutsche  besteht  aus  einem  flachgewölbten,  halb- 
cylindrischen  Nutschgefäss.  In  eine  Vertiefung  des  Gefäss- 
bordes  ist  ein  Siebboden  mit  dem  darübergespannten  Filter- 
stoff eingelegt.  Auf  letzteren  wird  ein  Oberteil,  welches  einen 
hohen  Rand  bildet  und  zum  Aufnehmen  der  Mischung  dient, 
aufgeschraubt.  Dicht  unter  dem  Siebboden  ist  ein  durch- 
löchertes Rohr  (mit  Schutzdach)  für  das  Vakuum  angebracht. 
Das  in  dem  Gefäss  angesammelte  Filtrat  kann  durch  einen 
Hahn  abgelassen  werden.  Runde  Nutschgefässe  sind  meist 
schwach  konisch  geformt;  in  sie  wird  der  Siebboden  samt 
Filter  eingelassen  und  an  seinem  Umfange  durch  Auf- 
giessen von  Papierbrei  völlig  abgedichtet.  Unter  dem  Sieb- 
boden ist  an  der  Seite  ein  Anschluss  für  das  Vakuum  an- 
gebracht und  der  Gefässboden  trägt  ein  angegossenes,  nach 
vorn  gerichtetes  Ablaufrohr. 

Im  Laboratorium  wird  das  einfache  Abfiltrieren  auf 
glatten  oder  gefalteten  Filtern  (ev.  mit  gehärteter  Spitze) 
oder  Koliertüchern  vorgenommen.  Letztere  werden  auf 
Rahmen  oder  Rahmengestelle  geheftet,  indem  man  sie  an 
ihrem  Rande  über  Nagelspitzen  drückt.  Die  Leinentücher 
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sind  vor  ihrem  Gebrauche  in  heisser  Sodalösung  umzuziehen 
und  von  den  Appretstoffen  rein  zu  waschen.  Die  Nessel- 
tücher dienen  für  die  Filtration  saurer  Lösungsgemische. 
Bei  langsam  filtrierenden  Gemischen  ist  der  auf  dem  Filter 
festhaftende  Körper  öfters  mit  dem  Spatel  loszulösen.  Der 
Rückstand  wird  meist  vor  dem  Aufgeben  der  Wasch- 
flüssigkeit gleichmässig  durchgemischt  und  angerührt.  Ist  er 
kompakt,  so  kann  er  nur  durch  nochmaliges  Anrühren  mit 
dem  Waschwasser  und  Abfiltrieren  gewaschen  werden.  Vor- 
teilhafter ist  es  aber,  den  Rückstand  erst  einmal  abzu- 
pressen und  ihn  dann  wieder  anzurühren. 

Die  Laboratoriumsfilterpressen  sind  getreue  Modelle 
der  Pressen  der  Technik.  Für  kleinere  Mengen  giebt  man 
den  Platten  und  Rahmen  runde  Form;  bei  der  üblichen 
Anordnung  sind  jeder  Presse  3 Einsatzrahmen  von  10,  20, 
30  mm  Stärke  beigegeben.  Eine  solche  Versuchspresse 
besteht  aus  zwei  Platten  und  einem  Rahmen  in  der  Mitte. 
Die  Platten  tragen  je  eine  Siebplatte,  worauf  das  Filter  ruht, 
und  einen  Ablasshahn.  Bei  manchen  Pressen  ist  ausser  der 
Druckpumpe  noch  eine  Pumpe  für  die  Waschflüssigkeit  an- 
gebracht. Letztere  steht  mit  der  ersten  Platte  in  Ver- 
bindung. Bei  dem  Auswaschen  ist  der  Hahn  der  ersten 
Platte  zu  schliessen.  Der  feste  Körper  des  Gemisches 
muss  selbstverständlich  den  Raum  des  ringförmigen  Rahmens 
vollständig  ausfüllen.  Die  zu  filtrierenden  Gemische  sind 
während  des  Ansaugens  gleichmässig  anzurühren. 

Die  Nutschen  (Büchner’sche  Trichter)  bestehen  aus 
einem  Porzellantrichter  und  einer  Saugflasche.  Die  Trichter 
für  kleine  Niederschlagsmengen  haben  konische  Form  und 
tragen  innen  eine  Siebplatte  zum  Auflegen  des  Filters.  An 
ihrer  Stelle  kann  man  auch  Glastrichter  mit  eingelegter 
Porzellan-Siebplatte  verwenden.  Bei  grobkörnigem  Material 
genügt  es  auch,  die  Trichterspitze  durch  einen  Platinkonus 
oder  eine  mit  Asbest  abgedichtete  Kugel  (Murmel)  abzu- 
schliessen.  Erhält  man  bei  der  Filtration  nur  wenig  Flüssig- 
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keit,  so  sammelt  man  sie  in  einem  Reagensglas,  welches 
in  die  Saugflasche  eingestellt  wurde,  oder  man  wählt  als 
Sauggefäss  eine  kurze,  starkwandige,  unten  zugeschmolzerie 
Glasröhre  mit  seitlichem  Stutzen.  — Grössere  Mengen  von 
Gemischen  werden  in  Nutschen  abfiltriert,  welche  aus  einem 
Stück  hergestellt  über  einer  grossen  Siebplatte  einen  cylind- 
rischen  Aufsatz  tragen.  Das  Filtrieren  mit  Nutschen  ist 
die  üblichste  Form  des  Trennens  von  Gemischen.  Man 
führt  es  in  der  Weise  aus,  dass  man  auf  eine  Siebplatte 
eine  oder  zwei  gerade  passende  Papier-  bezw.  Leinwand- 
scheiben legt,  diese  anfeuchtet  und  dann  nach  dem  An- 
stellen der  Säugpumpe  das  Gemisch  gleichmässig  aufträgt. 
Die  zurückbleibende  Masse  wird  durch  ein  Pistill  festge- 
drückt, während  ein  Spatel  zum  Verschliessen  sämtlicher 
Risse  dient,  damit  das  Vakuum  genügend  hoch  gehalten 
wird.  Ist  der  Rückstand  scharf  abgesaugt,  so  giebt  man 
eine  bestimmte  Menge  Waschflüssigkeit  auf  den  Nieder- 
schlag und  schliesst  etwa  entstehende  Spalten  beständig 
durch  einen  Spatel.  Nach  beendigtem  Auswaschen  saugt 
man  noch  Luft  durch  den  Niederschlag;  der  Trichter  wird 
alsdann  über  einen  Teller  gestürzt  und  das  Filterbrot  heraus- 
geblasen; letzteres  wird  vom  Filter  befreit  und  auf  dem 
Teller  nach  dem  Zerschneiden  mit  dem  Spatel  ausgebreitet. 
— Das  für  die  Filtrationen  nötige  Vakuum  wird  durch 
Wasserstrahlpumpen  erzeugt.  Ein  Überdruck  von  3 — 4 
Meter  Wassersäule  genügt  schon,  um  ein  sehr  günstiges 
Vakuum  zu  erzielen.  Die  Pumpen  sind  aus  Glas  oder 
Metall  angefertigt;  letztere  tragen  häufig  für  Messung  des 
Vakuums  sogenannte  Vakuummeter.  Bei  den  Filtrationen 
ist  aber  das  Wesentliche,  das  Vakuum  durch  beständiges 
Abdichten  der  Brote  zu  erhalten.  Ist  an  den  Pumpen  kein 
Rückschlagsventil  angebracht,  so  schaltet  man  eine  Vor- 
legeflasche  ein. 
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Gemische,  welche  nur  wenig  Flüssigkeit  enthalten, 
können  durch  Abpressen  oder  Ausschleudern  getrennt 
werden.  Die  Trennung  bewirkt  hierbei  der  mechanische 
Druck  bezw.  die  Centrifugalkraft.  Das  Ausschleudern  wird 
zum  Unterschied  von  dem  Pressen  vorgenommen,  wenn 
das  Gemisch  einen  etwas  grösseren  Gehalt  an  Flüssigkeit 
besitzt  und  die  Krystallform  oder  das  Korn  der  festen 
Substanz  nicht  verändert  werden  soll. 

Die  Pressen  werden  je  nach  der  geforderten  Leistungs- 
fähigkeit in  verschiedener  Form  konstruiert.  Jede  Presse 
besteht  aus  einer  Fuss-  und  einer  Kopfplatte ; eine  von 
ihnen  ist  beweglich  und  wird  durch  eine  Schraubenspindel 
oder  einen  Presskolben  auf-  und  niedergeführt.  Die  feste 
Platte  ist  durch  Streben  mit  einem  Widerlager  verbunden, 
welche  für  die  Führung  des  Kolbens  bezw.  der  Schrauben- 
spindel dienen.  Man  baut  nun  Pressen,  bei  welchen 
die  Spindel  in  der  Kopf-  oder  in  der  Fussplatte  geführt 
wird.  Die  Schraubenspindel  bewegt  man  direkt  durch 
einen  Hebel  oder  indirekt  durch  Handrad,  welches  am 
Gestell  drehbar  befestigt  ist  und  ein  Muttergewinde  trägt. 
— Für  die  Erzielung  grosser  Drucke  verwendet  man 
hydraulische  Pressen.  Bei  diesen  ist  an  der  beweglichen 
Platte  ein  Kolben  befestigt,  welcher  sich  in  einem  zuge- 
hörigen Cylinder  bewegt.  Der  Cylinder,  welcher  sich 
unterhalb  der  Pressplatte  befindet,  steht  in  Verbindung  mit 
einer  Presspumpe,  durch  welche  eine  Flüssigkeit  (Wasser 
oder  Glycerin)  eingepresst  wird.  Hierdurch  wird  die  Press- 
platte gehoben  und  im  gegebenen  Fall  ein  Druck  ausgeübt, 
der  im  Verhältnis  der  Querschnittseinheiten  der  beiden 
Kolben  steht.  Die  jeweiligen  Drucke  werden  an  einem 
angeschlossenen  Manometer  abgelesen.  Ist  der  nötige 
Druck  erreicht,  so  schliesst  man  die  Verbindung  nach  der 
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Pampe,  um  möglichst  unabhängig  von  etwaigem  Undichtsein 
zu  sein.  Die  Presse  wird  entlastet,  wenn  man  die  Flüssigkeit 
durch  ein  besonderes  Ventil  in  den  Pumpenkasten  aus- 
fliessen  lässt. 

Die  abzupressenden  Gemische  werden  in  starke  Tücher 
geschlagen,  indem  man  Pakete  in  der  Form  der  Press- 
platten bildet.  Hierbei  wird  der  dichte  Abschluss  des  Ma- 
teriales durch  mehrfaches  Umlegen  der  Tuchenden  zu  einem 
Wulst  bewirkt.  Die  eingeschlagenen  Materialien  werden 
auf  Platten  in  die  Presse  eingelegt.  Soll  die  abgepresste 
Flüssigkeit  gesammelt  werden,  dann  tragen  die  Platten  einen 
Bord  und  eine  Abflussöffnung.  Ist  das  Pressen  des  Ma- 
teriales bei  erhöhter  Temperatur  vorzunehmen,  so  heizt  man 
die  Platten  mit  Dampf,  welcher  durch  drehbare  Rohr- 
leitungen zugeführt  wird. 

Die  Centrifugen  werden  mit  oberem  und  unterem  Antrieb 
gebaut.  Eine  Centrifuge  besteht  aus  einem  Kessel  (einer  Lauf- 
trommel aus  gelochtem  Kupferblech)  und  einer  durchgehen- 
den bezw.  unten  angesetzten  Welle,  welche  eine  Riemen- 
scheibe oder  einen  starkgepressten  und  abgedrehten  Papier- 
konus trägt  und  dann  durch  eine  Friktionsscheibe  angetrieben 
wird.  Die  Friktionsscheibe  wird  durch  einen  schnell  laufenden 
Motor  oder  ein  entsprechendes  Vorgelege  angetrieben.  Die 
Umdrehungszahl  der  Centrifugen  schwankt  zwischen  300  bis 
1200  pro  Minute.  Diese  kann  durch  einen  Regulator  d.h.  eine 
Schraube,  welche  in  einem  starken,  federnden  Metallband 
beweglich  ist  und  die  Friktionsscheibe  dem  Konus  mehr 
oder  weniger  nähert,  variiert  werden.  Ausserdem  ist  unter- 
halb des  Konus  an  dem  Lager  der  Trommelachse  ein  mit 
Leder  verkleidetes,  gebogenes  Metallband  angebracht,  um, 
gegen  die  Achse  gepresst,  als  Bremse  zu  dienen.  Die  Cen- 
trifuge ist  mit  einem  Schutzmantel,  welcher  die  ausgeschleu- 
derte Flüssigkeit  sammelt  und  in  ein  kleines  Gefäss  ab- 
fliessen  lässt,  umgeben.  Das  Ausschleudern  wird  in  fol- 
gender Weise  ausgeführt:  Das  gleichmässig  durchgemischte 
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Material  wird  in  gegebenen,  gleichen  Anteilen  in  kleine 
Leinwandsäcke  gefüllt.  Letztere  bindet  man  dann  zu  und 
legt  sie  (das  Kopfende  nach  innen)  symmetrisch  in  die 
Centrifuge,  damit  letztere  völlig  gleichmässig  belastet  wird. 
Dieses  ist  wesentlich,  da  sonst  ein  Schleudern,  ev.  sogar 
eine  Explosion  der  Trommel  eintritt.  Ist  das  Material  ein- 
gelagert, so  setzt  man  die  Trommel  von  Hand  aus  in 
Bewegung  und  nähert  dann  allmählich  die  Friktionsscheibe 
dem  Konus  mehr  und  mehr,  um  so  die  Rotation  zu  be- 
- schleunigen.  Die  ausgeschleuderte  Flüssigkeit  fliesst  aus 
dem  Schutzmantel  ab,  und  sobald  dies  aufhört,  ist  auch  das 
Ausschleudern  beendet.  Man  lässt  nun  die  Scheibe  lang- 
sam zurückweichen,  stellt  den  Motor  oder  den  Riemenan- 
trieb ab  und  wartet  dann,  bis  die  Rotation  der  Centrifuge 
genügend  langsam  geworden  ist,  um  ein  Bremsen  der 
Kesselachse  vorzunehmen.  Nach  dem  Entleeren  der  Trommel 
und  des  Ablaufgefässes  schüttet  man  bei  vollem  Gang 
heisses  Wasser  oder  Sodalösung  hinein,  um  die  ev.  nötige 
Reinigung  zu  bewirken.  — Die  Centrifugen  mit  unterem 
Antrieb  sind  vorteilhaft,  da  der  Kessel  nicht  teilweise  ver- 
sperrt ist,  und  weil  ihr  Gang  ruhiger  ist,  aber  sie  fordern 
mehr  Platz  für  ihre  Aufstellung.  Der  Antrieb  dieser  Cen- 
trifugen erfolgt  durch  Riemen,  Dampf  oder  Elektromotor. 
Ein  Regulator  unterhalb  des  Kessels  dient  für  die  richtige 
Einstellung  des  Schwerpunktes.  — Wird  das  Gemisch  direkt 
in  den  Kessel  gegeben,  wie  z.  B.  bei  dem  Ausschleudern 
des  gemaischten  Rohzuckers,  so  trägt  dieser  eine  Aus- 
kleidung von  starkem  Leinentuch.  Greift  das  Gemisch  den 
Kessel  an,  so  wird  er  und  das  Gehäuse  verbleit.  — Die 
Nitrier-  und  Säurecentrifuge  besteht  aus  einer  Lauftrommel 
und  einem  Gehäuse  aus  Thon.  Diese  trägt  ausserdem 
einen  Deckel,  um  die  entweichenden  Dämpfe  absaugen  zu 
können.  Die  Thon-Trommel  steht  in  einem  Stahlkessel. 
Erstere  enthält  in  der  Thonwandung  Vertiefungen,  an 
welche  aufrecht  steigende  Kanäle  stossen.  Wird  der  als 
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Reaktionsgefäss  dienende  Kessel  nach  beendeter  Reaktion 
in  Bewegung  gesetzt,  so  wird  die  Flüssigkeit  durch  die 
Kanäle  über  den  Kesselrand  nach  dem  Gehäuse  getrieben 
und  damit  die  Trennung  bewirkt. 

Im  Laboratorium  werden  die  Materialien  in  Bügel- 
pressen abgepresst,  wenn  reichlich  Flüssigkeit  hierbei  ab- 
getrennt wird.  Die  Konstruktion  ist  die  übliche;  die  mit 
Hebel  versehene  Spindel  bewegt  sich  in  einem  feststehen- 
den Stahlbügel.  Die  bewegliche  Platte  ist  von  einem  durch- 
lochten Presstopf  umgeben,  ev.  noch  von  einem  Schutz- 
mantel, um  ein  Verspritzen  zu  vermeiden.  Die  abgepresste 
Flüssigkeit  fliesst  durch  eine  Ausgussplatte  ab.  Zum  Ab- 
pressen von  Substanzen  mit  stark  sauren  oder  alkalischen 
Pressflüssigkeiten  verwendet  man  Pressen  mit  Porzellan-Press- 
platten; für  die  Aufnahme  der  Pressflüssigkeit  dient  eine 
Rinne.  Im  Interesse  einer  gründlichen  Trennung  wählt 
man  die  Brote  nicht  zu  stark.  Die  Presse  selbst  wird  lang- 
sam angezogen  und  zwar  in  dem  Masse,  als  das  Verdrängen 
der  Flüssigkeit  erfolgt. 

Ist  nur  eine  geringe  Menge  01  abzupressen,  so  schlägt 
man  das  Material  in  eine  genügend  dicke  Schicht  Filtrier- 
papier, damit  das  Öl  von  ihm  aufgesaugt  werde.  Für  diese 
Art  des  Abpressens  dienen  sogenannte  Plattenpressen,  welche 
Modelle  der  in  der  Technik  üblichen  Pressen  sind,  nur  hat 
man  sie  der  einfacheren  Bedienung  und  Konstruktion  wegen 
horizontal  angeordnet.  Über  die  Pressbacken  sind  abnehm- 
bare Zinkplatten  gelegt,  um  ein  Weiterdringen  der  Flüssig- 
keit zu  vermeiden. 

Hohe  Drucke  (bis  600  Atm.)  erreicht  man  mittels  der 
hydraulischen  Laboratoriumspressen.  Bei  einer  derartigen 
Presse  sind  beide  Pressplatten  beweglich.  Die  obere  Platte 
wird  durch  die  mit  Handrad  versehene  Spindel  thunlichst 
stark  angezogen,  dann  hebt  man  die  untere  Platte,  welche 
mit  einem  angesetzten  Kolben  in  einen  Cylinder  hinein- 
ragt, durch  hydraulischen  Druck.  Zu  diesem  Zwecke  wird 
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in  den  mit  Glycerin  gefüllten  Cylinder  in  horizontaler 
! Richtung  ein  Kolben  eingedreht.  Letzterer  trägt  an  seinem 
j freien  Ende  ein  Gewinde,  durch  welches  die  Vorwärtsbe- 
wegung (in  einem  mit  Muttergewinde  versehenen  Wider- 
lager) bewirkt  wird.  Es  kommt  also  hierbei  die  Druck- 
pumpe in  Wegfall.  Die  übrige  Ausstattung  besteht  aus 
einem  Manometer  und  einem  Presstopf.  Die  Bodenplatte 
bildet  gleichzeitig  die  Ausflussplatte.  Zum  Abdichten  der 
Kolben  dienen  Lederpackungen. 

Die  Laboratoriumscentrifugen  werden  mit  unterem  An- 
trieb geliefert.  Bei  den  kleineren  Modellen  dienen  Tur- 
binen mit  Doppelschaufelrad  als  Motoren.  Die  Übertragung 
der  Bewegung  erfolgt  durch  Friktionsscheiben  ■ hierbei  läuft 
eine  horizontale  Scheibe  auf  dem  Umfang  (Kranz)  eines 
schnell  rotierenden  vertikalen  Rades.  Die  grösseren  Centrifugen 
sind  für  Handbetrieb  eingerichtet.  Die  Scheibe  der  Trommel 
wird  von  einem  grossen  Rad  aus  durch  ein  Seil,  welches 
sich  selbstthätig  spannt,  angetrieben.  Die  Umdrehungszahl 
der  Lauftrommel  bewegt  sich  von  900  — 1100.  Die  Hand- 
centrifugen  können  auch  durch  Friktion  arbeiten;  vorteil- 
haft ist  es,  wenn  die  Handkurbel  so  eingerichtet  ist,  dass 
sie  beim  Loslassen  sofort  in  Ruhe  tritt. 

4.  Trennen  der  heterogenen  Gemische  durch  Destillation. 

Heterogene  Gemische  werden  der  Destillation  unter- 
worfen, wenn  sie  anderweitig  nicht  einfacher  getrennt 
werden  können.  Die  Destillation  wird  meist  in  den  schon 
passend  gewählten  Reaktionsgefässen  vorgenommen.  Man 
destilliert  z.  B.  Salpetersäure  aus  dem  Gemisch  von  Natron- 
salpeter und  Schwefelsäure  in  vertikalen  Kesseln,  welche 
völlig  vom  Feuer  und  den  Heizgasen  umspült  sind,  im 
Vakuum  ab.  (Valentiner’s  Salpetersäure-Destillations- Anlage 
im  Vakuum.)  Die  Kessel  tragen  oben  einen  niedrigen  Auf- 
satz mit  Mannlochplatte  zum  Einfüllen  der  Materialien  und 
einen  Stutzen  für  die  entweichenden  Dämpfe.  Das  zurück- 
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bleibende  Bisulfat  wird  durch  einen  seitlichen  Stutzen, 
welcher  in  schräger  Richtung  das  Ofengemäuer  durchsetzt 
und  sonst  mit  einem  Deckel  unter  Hebeldruck  verschlossen 
ist,  abgelassen.  Auf  dem  Destillationsstutzen  ist  ein  Schau- 
glas und  ein  thönernes  Ableitungsrohr  nach  der  gleichfalls  aus 
Thon  gefertigten  Kühlschlange  angebracht.  Letztere  besorgt 
die  Haupt-Kondensation,  und  von  hier  aus  fliesst  die  Säure 
in  2 grosse  Auffanggefässe,  von  wo  aus  die  noch  vor- 
handenen Dämpfe  mittels  eines  kleinen  Tourills  in  die  zweite 
Schlange  geleitet  werden,  wo  dann  der  Rest  kondensiert 
wird.  Die  am  Schlüsse  des  Apparates  befindlichen  kleinen 
Tourills  dienen  als  Waschtourills-,  das  dritte,  fünfte  und 
siebente  hat  ein  Einhängerohr.  Das  dritte  ist  mit  Wasser 
oder  Schwefelsäure  gefüllt,  das  fünfte  und  siebente  mit  Kalk- 
milch. Zwischen  je  2 gefüllten  steht  ein  leeres,  um  bei 
etwaigem  Zurücksteigen  das  Zusammenfliessen  der  Flüssig- 
keiten zu  verhindern.  Es  werden  pro  Apparat  1 000  kg  Natron- 
salpeter zersetzt,  und  man  nimmt  ca.  10%  Überschuss  über 
die  theoretische  Menge  an  Schwefelsäure.  Man  erreicht  da- 
durch, dass  die  Masse  am  Schluss  flüssig  bleibt  und  durch 
einen  Stutzen  abgelassen  werden  kann,  nachdem  sich  die 
Retorte  durch  Öffnen  des  Hahnes  an  dem  Schutztourill  mit 
Luft  wieder  gefüllt  hat.  Die  beiden  grossen  Auffajigegefässe 
dienen  zum  abwechelnden  Auffangen  und  Ablassen  der  Sal- 
petersäure. Zunächst  wird  die  Säure  durch  einen  Dreiweg- 
hahn in  das  erste  Gefäss  eingelassen.  Sobald  dieses  ge- 
füllt ist,  was  man  durch  Anklopfen  mit  einem  Holzhammer 
sehr  leicht  hören  kann,  wird  der  Dreiweghahn  zum  zweiten 
Gefäss  hingestellt.  Durch  Schliessen  eines  Hahnes  wird 
das  erste  Gefäss  vom  Vakuum  abgesperrt,  und  man  kann 
nun  durch  einen  Lufthahn  atmosphärische  Luft  einlassen 
und  so  das  Gefäss  entleeren.  Ist  dies  geschehen,  so  schliesst 
man  es  durch  Öffnen  des  ersteren  Hahnes  wieder  an  das 
Vakuum  and  stellt  den  Dreiweghahn  wieder  um,  sobald  das 
zweite  Gefäss  voll  ist.  Dieses  kann  dann  gleichfalls  vom 
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Vakuum  durch  einen  Hahn  abgeschlossen  werden,  damit 
das  Ablassen  wie  beim  ersten  Gefäss  vor  sich  gehen  kann. 
Auf  diese  Weise  beendet  man  die  Arbeit. 

Die  Destillationstemperatur  für  die  Salpetersäure  wird 
bis  auf  80 — 85°  heruntergesetzt ; gegen  das  Ende  steigt  sie 
auf  ca.  12 50.  Die  aus  1000  kg  Salpeter  sich  entwickelnde 
Salpetersäure  destilliert  in  5 — 6 Stunden  ab  und  ist  voll- 
kommen wasserhell,  weil  nämlich  bei  der  eigentlichen  De- 
stillation die  Temperatur  von  130°  nicht  erreicht  wird, 
bei  welcher  sich  sonst  die  Salpetersäure  in  Stickoxyd  zer- 
legt und  dann  ein  rot  gefärbtes  Produkt  liefert.  — Die 
Destillation  von  Bromlaugen  kann  in  einem  ähnlich  gebauten 
Apparat  vorgenommen  werden. 

Der  Apparat  selbst  enthält  das  Schutztourill.  Dann 
kommt  die  Kondensationskühlschlange,  hierauf  ein  Glasrohr, 
welches  den  Gang  der  Destillation  zu  beobachten  gestattet, 
dann  folgen  die  ebenfalls  bei  Valentiner  in  Anwendung 
gebrachten  Auffangegefässe,  die  abwechselnd  aus-  und  ein- 
zuschalten sind.  Es  kommt  dann  nochmals  eine  Schlange, 
die  den  Rest  der  Kondensation  zu  übernehmen  gestattet. 
Durch  zwei  weitere  Tourills  werden  die  letzten  Bromdämpfe 
in  einen  Turm  geleitet,  der  entweder  mit  Kegeln  ausgesetzt 
ist  und  dann  mit  Natronlauge  gespeist  wird,  oder  welcher 
mit  Eisenspänen  gefüllt  ist,  um  so  direkt  Bromeisen  her- 
zustellen. Eine  Pumpe  am  Schluss  erzeugt  das  nötige 
Vakuum  im  Apparat. 

Es  sei  hier  auch  auf  die  Wirkungsweise  der  Denitrier- 
anlagen  hingewiesen. 

Bekanntlich  werden  die  Nitrierungen  von  organischen 
Körpern  (Kollodiumwolle,  Schiesswolle,  Pikrinsäure,  Nitro- 
produkte  aller  Art)  mit  einem  Gemisch  von  Salpeter-  und 
Schwefelsäure  vorgenommen.  Es  ist  nicht  möglich,  die 
Nitrierung  so  zu  leiten,  dass  sämtliche  Salpetersäure  ver- 
braucht würde.  Meistens  haben  diese  Abfallsäuren  der 
Nitrierung  eine  Zusammensetzung  von  70 — 75%  Schwefel- 
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säure,  io°/0  Salpetersäure  und  15 — io°/0  Wasser.  Um  nun 
hieraus  die  Salpetersäure  zu  gewinnen,  benutzt  man  die  Eigen- 
schaft, dass  Schwefelsäure,  wenn  sie  auf 50 — 52°Be  verdünnt 
wird  und  ausserdem  ca.  150°  heiss  ist,  keine  Salpetersäure 
mehr  binden  kann.  Man  lässt  deshalb  durch  einen  Deni- 
trierturm  die  Säure  oben  einfliessen  und  sorgt  dafür,  dass 
durch  eingeblasenen  Dampf  so  viel  Wasser  vorhanden  ist, 
dass  die  Säure  unten  mit  50 — 520  herauskommt,  und  dass 
gleichzeitig  im  unteren  Turm  eine  Temperatur  von  150° 
herrscht.  Ausserdem  thut  man  gut,  Luft  mit  einzuführen, 
damit  Sauerstoff  zur  Oxydation  der  mit  auftretenden  nitrosen 
Dämpfe  vorhanden  ist.  Ein  solcher  Turm  besteht  aus  Eisen 
und  ist  mit  säurefesten  Steinen  ausgefalzt.  Im  Inneren  ent- 
hält er  eine  Füllung,  zu  der  man  Kegel  benutzt,  weil 
hier  eine  Reaktion  zwischen  Luft,  Dampf  und  herabrieselnder 
Schwefelsäure  stattfinden  kann.  Diese  Reaktion  wird  durch 
die  Hohlräume  der  Kegel  begünstigt.  Gleichzeitig  sind  die 
Kegel  deshalb  von  grossem  Wert,  weil  sie  oben  eine 
Schale  enthalten.  Der  von  unten  kommende  Dampf  wirkt 
gerade  so  leicht  erhitzend  wie  im  Laboratorium,  wo  man 
sich  zur  Erhitzung  einer  Flüssigkeit  ebenfalls  einer  Schale 
bedienen  würde.  Oben  auf  den  Kegeln  steht  eine  Schale, 
welche  etwa  20  Schnauzen  hat,  und  in  die  von  oben  das 
Rohr  zum  Einfliessen  der  Abfallsäure  hineinragt.  Die  Flüssig- 
keit läuft  daher  an  20  Stellen  gleichzeitig  über.  Unten 
hat  der  Turm  von  hinten  her  einen  Luftstutzen,  von  der 
Seite  her  ein  Dampfeinströmungsrohr  aus  Blei,  welches  mit 
einer  Haube  versehen  ist,  damit  keine  Säure  in  das  Rohr 
hineintropft.  Nach  der  anderen  Seite  hin  ist  ein  Schwanen- 
halsrohr angebracht,  durch  welches  die  denitrierte  Schwefel- 
säure abfliesst.  Die  ausgetriebenen  Salpetersäuredämpfe 
werden  nun  kondensiert.  Man  kann  selbstredend  zur  Kon- 
densation auch  eine  gewöhnliche  Tourill-Batterie  nehmen, 
man  nimmt  aber  vielfach  der  Raumersparnis  wegen  ein 
Röhrensystem.  Wenn  man  Tourills  nimmt,  so  erhalten 
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diese  gewöhnlich  hohe  Aufsatzröhren,  die  mehr-  oder  ein- 
teilig sein  können.  Am  Schluss  der  Anlage  befindet  sich 
ein  Kondensationsturm,  der  mit  Kegeln  gefüllt  ist  und 
genau  so  behandelt  wird,  wie  der  Kondensationsturm  der 
einfachen  Salpetersäureanlage. 

Man  thut  gut,  am  Schluss  des  Apparates  einen  Injektor 
anzubringen,  der  ganz  aus  Thon  gefertigt  ist  und  ausser- 
ordentlich wirksam  die  Salpetersäuregase  aus  dem  Deni- 
trierturm  absaugt.  Der  am  Schlüsse  befindliche  Konden- 
sationsturm ist  natürlich  ganz  aus  Thon,  weil  hier  hohe 
Temperaturen  nicht  mehr  vorhanden  sind.  — 

Bei  der  Darstellung  organischer  Präparate  und  Produkte 
destilliert  man  häufig  unangegriffene  Reagentien  (z.  B.  Essig- 
säureanhydrid) ab.  Als  Reaktionsgefäss  hat  meist  ein  Auto- 
klav gedient;  die  Destillation  selbst  wird  häufig  im  Vakuum 
vorgenommen.  — Sind  zwei  nicht  mischbare  Flüssigkeiten 
neben  einem  festen  Körper  vorhanden,  so  kann  man  auch 
eine  Trennung  durch  Destillation  des  Gemisches  mit  Wasser- 
dampf erreichen.  Die  mit  Kalkmilch  versetzten  Reaktions- 
gemische der  Dimethylanilindarstellung  werden  aus  grossen 
Destillierblasen  abdestilliert.  Man  heizt  unter  Umrühren 
zuerst  direkt  an  und  leitet  alsdann  Dampf  hindurch.  Eine 
allzu  reichliche  Beimengung  fester  Substanzen  erfordert 
besondere  Vorrichtungen. 

Im  Laboratorium  destilliert  man  derartige  Gemische 
aus  Retorten  oder  Fraktionierkolben  bei  indirekter  Heizung 
ab.  Grössere  Mengen  erhitzt  man  direkt  in  kleinen  email- 
lierten Kesseln,  welche  ein  Rührwerk  sowie  einen  Einfüll- 
und  Destillationsstutzen  tragen. 


5.  Trennen  heterogener  Gemische  durch  Extraktion 
bezw.  Umschmelzen. 

Reaktionsgemische,  deren  feste  Substanz  bei  erhöhter 
Temperatur  schmilzt  und  auch  dann  noch  schwer  löslich 
ln  der  beigemengten  Flüssigkeit  ist,  trennt  man  durch 
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Scheiden  der  gebildeten  Schichten.  Wässerige  Gemische, 
deren  feste  Substanz  in  Äther  leicht  und  auch  teilweise  in 
Wasser  löslich  ist,  schüttelt  man  mit  Äther  aus,  ev.  unter 
späterem  Anreichern  der  Lösung  mit  Kochsalz.  Die  Kon- 
zentration des  ersten  Auszuges  sei,  durch  entsprechenden 
Ätherzusatz,  nicht  zu  gross  gewählt. 

E.  Trennen  von  Flüssigkeiten  und  Gasen. 

Reaktionsgemische  oder  Lösungen,  welche  Gase  ab- 
geben bezw.  absorbiert  enthalten,  wird  man  durch  Erwärmen 
von  diesen  befreien.  Die  Löslichkeit  der  Gase  in  Flüssig- 
keiten nimmt  mit  steigender  Temperatur  ab,  da  die  Wechsel- 
wirkung der  Moleküle  des  Gases  und  der  Flüssigkeit  geringer 
wird.  Die  Wirkung  der  erhöhten  Temperatur  wird  noch 
gesteigert,  wenn  ein  fremdes  Gas,  z.  B.  Luft  oder  Kohlen- 
säure durch  die  Flüssigkeit  geleitet  wird.  Gaslösungen  zeigen 
leicht  die  Erscheinung  der  Übersättigung,  welche  aber  durch 
das  fremde  Gas,  in  welchem  der  Teildruck  des  gelösten 
Gases  gleich  . Null  ist,  aufgehoben  wird.  Auch  das  Auf- 
lösen von  Salzen  in  den  betreffenden  Flüssigkeiten  wird 
die  Löslichkeit  der  Gase  herabsetzen. 

Soll  aus  einem  Reaktionsgemisch  ein  Gas  abgetrennt, 
d.  h.  entwickelt  werden,  so  wird  man  Reagentien  mit  einem 
hohen  Gehalt  an  wirksamem  Bestandteil  anwenden,  um  auf 
diese  Weise  die  Auflösung  des  Gases  möglichst  einzu- 
schränken. Ist  das  zu  entwickelnde  Gas  leicht  löslich  in 
der  Reaktionsflüssigkeit,  so  wird  man  die  Einwirkung  bei 
erhöhter  Temperatur  erfolgen  lassen,  wenn  diese  nicht 
schon  durch  die  Umsetzung  selbst  gefordert  wird.  Salz- 
säuregas entwickelt  man  z.  B.  durch  Einwirkung  von  konz. 
Schwefelsäure  auf  Kochsalz  in  dem  bereits  Seite  42  er- 
wähnten Apparat,  welcher  ein  direktes  Anheizen  ermöglicht. 
Die  Umsetzung  könnte  nun  in  zweierlei  Weise  geleitet 
werden,  indem  man  einerseits  bei  niederer  Temperatur  die 
gesamte  Säuremenge  zusetzt  und  alsdann  allmählich  erwärmt, 
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j oder  andererseits  die  Säure  langsam  zu  dem  heiss  gehal- 
tenen Salz  fliessen  lässt.  Man  bevorzugt  letzteres , weil 
j die  Reaktion  leichter  zu  leiten  ist.  — Die  Chlorentwick- 
lung wird  in  Trögen,  welche  aus  6 — 8 geteerten  Sandstein- 
oder Granitplatten  hergestellt  sind,  vorgenommen.  Die 
Deckplatte  der  Tröge  trägt  Öffnungen  für  das  Einfüllen  des 
Weldonschlammes  und  der  Salzsäure  sowie  ein  Sandstein- 
rohr, damit  gegen  Ende  der  Reaktion  Dampf  eingeleitet 
werden  kann.  Als  Chlorentwickler  können  auch  Tourills 
dienen,  welche  einen  grösseren  Tubus  in  der  Mitte,  zwei 
kleinere  seitliche  Tubuli  und  ferner  noch  einen  Ablass- 
hahn tragen.  Die  Reaktion  wird  hier  so  geleitet,  dass  der 
Weldonschlamm  langsam  zur  Salzsäure  fliesst;  zuletzt  er- 
hitzt man  die  Flüssigkeit  zum  Sieden.  Ein  Apparat  zur 
Darstellung  von  reinem  trockenen  Chlor  aus  Braunstein 
und  Salzsäure  besteht  z.  B.  aus  16  Chlorentwicklern 
ä 350  Liter  (mit  Einhängesieb)  und  liefert  in  24  Stunden 
100  kg  Chlor.  Das  erzeugte  Chlor  geht  durch  Bleileitungen 
zu  gläsernen  Woulfschen  Flaschen  hin,  welche  den  Gang 
eines  jeden  Apparates  zu  beobachten  gestatten  und  auf 
einem  Bord  stehen.  Von  diesen  Woulfschen  Flaschen 
aus  gehen  die  Bleileitungen  in  einen  Sammler,  von  dem  aus 
der  gemeinsame  Chlorstrang  durch  ein  leeres  Tourill  in 
zwei  mit  Wasser  gefüllte  Wascher  geht  und  dann  nach 
Passieren  eines  leeren  Tourills  durch  zwei  Trockner  läuft, 
die  mit  Schwefelsäure  gefüllt  sind,  um  endlich  durch 
den  Turm  zu  streichen,  der  mit  Chlorcalcium  gefüllt  ist. 
Das  aus  dem  Turm  abgehende  Chlor  ist  frei  von  Salzsäure 
und  vollkommen  trocken.  Die  zur  Zersetzung  nötige  Salz- 
säure fliesst  aus  einem  Reservoir  zu,  welches  durch  eine 
Pumpe  gespeist  wird.  — 

Bei  dem  Ansäuern  der  Lösungen  von  Alkalischmelzen 
der  Sulfosäuren  entweicht  schweflige  Säure,  die  aus  dem  vor- 
handenen Alkalisulfit  herstammt.  Die  Zersetzung  wird  in 
möglichst  konzentrierter  Lösung  ausgeführt.  Das  Ansäuern 
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bewirkt  man  durch  konz.  Schwefelsäure,  welche  gleichzeitig 
die  Temperatur  der  Flüssigkeit  steigert.  Ist  die  genügende 
Menge  Säure  zugesetzt  worden,  so  erhitzt  man  durch  eine 
Verteilungsröhre  mit  Dampf  bis  nahe  zum  Sieden  und 
rührt  die  Flüssigkeit  gut  durch.  Die  Zersetzung  wird  in 
einer  starkwandigen,  flachen,  gusseisernen  Pfanne  vorge- 
nommen. Diese  ist  mit  einem  starken  Deckel,  dessen  eine 
Hälfte  beweglich  ist,  bedeckt.  Letzterer  trägt  auf  seinem 
festen  Teil  ein  Abzugsrohr  für  die  Gase.  — Gaswasser 
wird  in  besonderen  Kolonnenapparaten  von  seinem  Am- 
moniakgehalt befreit.  Das  Gaswasser  fliesst  durch  einen 
Vorwärmer  nach  einer  Glockenkolonne  und  zwar  auf  deren 
oberste  Kammer.  Diese  Kolonne  besteht  aus  einem  cylin- 
drischen  Gefäss,  welches  eine  Reihe  von  Zwischenböden 
enthält.  Jeder  dieser  Böden  steht  durch  ein  kurzes  Über- 
laufrohr mit  dem  nächst  tieferen  in  Verbindung  und  trägt 
ausserdem  noch  4 — 5 Rohrstutzen,  über  welchen  glocken- 
förmige Deckel  schweben.  Eine  Scheidewand,  die  den 
Boden  zu  Dreiviertel  durchzieht,  soll  die  Flüssigkeit  aus 
dem  Fallrohr  (Überlaufrohr  des  darüber  angeordneten 
Bodens)  auf  möglichst  grossem  Umweg  nach  dem  Über- 
laufrohr leiten.  Die  Glockenkolonne  selbst  steht  auf  einem 
Doppel-Kochkessel,  in  welchen  Kalkmilch  von  einem  Be- 
hälter aus  eingepumpt  werden  kann.  Die  Wirkungsweise 
des  Apparates  ist  folgende : Das  vorgewärmte  Gaswasser 
durchfliesst  die  Kolonne,  während  von  dem  Kochkessel  aus 
Dampf  aufsteigt,  welcher  ein  sovielmaliges  Verdampfen  und 
damit  Trennen  bewirkt,  als  Böden  in  der  Kolonne  vor- 
handen sind.  Die  von  Ammoniak  befreite  Flüssigkeit  ge- 
langt dann  in  die  Kochkessel.  In  diesen  werden  die  in 
der  Flüssigkeit  vorhandenen  Ammonsalze  durch  Kalkmilch 
zersetzt.  Das  freigewordene  Ammoniak  wird  mit  dem  Dampf 
durch  die  Kolonne  nach  oben  getrieben  und  entweicht  wie 
das  gelöste  Ammoniak  des  Gaswassers  durch  ein  auf  der 
Kolonne  oben  angebrachtes  Rohr  nach  dem  Absorptions- 
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gefäss,  in  welchem  es  durch  Schwefelsäure  gebunden  wird. 
Die  Scheidung  auf  den  Böden  der  Kolonne  erfolgt  dadurch, 
dass  von  den  aufsteigenden  Dämpfen  der  Wasserdampf 
durch  die  Flüssigkeit  des  Bodens  kondensiert  wird,  während 
das  Ammoniakgas  entweicht,  ein  Vorgang,  welcher  sich  in 
jedem  Boden  in  verschiedenem  Grade  wiederholt. 

Im  Laboratorium  wählt  man  für  die  Entwicklung  von 
Gasen  Rundkolben,  welche  einen  Stopfen  mit  Tropftrichter 
und  Ableitungsrohr  tragen.  Das  Reaktionsgemisch  wird 
indirekt  angeheizt  und  die  Anordnung  der  Reaktion  vor- 
teilhaft so  getroffen,  dass  nur  ein  kleiner  Teil  des  Gases 
absorbiert  bleibt,  während  der  übrige  Anteil  sich  regel- 
mässig abtrennt.  Für  die  Zwecke  der  Gasentwicklung  dienen 
vor  allem  auch  die  Kipp’schen  Apparate,  bei  welchen  das 
Reaktionsgemisch  automatisch  sich  trennt,  sobald  der  Gas- 
strom unterbrochen  wird.  Wässerige  Absorptionen  wird 
man  durch  Aufkochen  in  Rundkolben  oder  Schalen, 
ev.  unter  Einleiten  von  Luft  oder  Kohlensäure  und  Um- 
rühren, möglichst  von  gelösten  Gasen  befreien.  In  manchen 
Fällen  wird  man  das  Auskochen  unter  entsprechend  ge- 
wählter Rückflusskühlung  vornehmen. 

F.  Trennen  von  Gasgemischen  und  Dämpfen. 

Gasgemische  werden  dadurch  getrennt,  dass  man  einen 
Bestandteil  auf  geeignete  Weise  absorbiert.  Die  Apparate, 
welche  hierzu  dienen,  sind  in  der  Konstruktion  von  den- 
jenigen verschieden,  die  zur  Absorption  reiner  Gase  dienen. 
Während  es  bei  letzteren  darauf  ankam,  Gase  durch  feine 
Verteilung  in  der  Flüssigkeit  oder  durch  viel  Flüssigkeit 
also  bei  niedriggehaltener  Konzentration  zu  verdichten, 
gilt  es  bei  strömenden  Gasgemischen,  die  Oberfläche  der 
absorbierenden  Flüssigkeit  oder  Substanz  wesentlich  zu 
vergrössern.  Dies  ist  besonders  im  Interesse  eines  leichten 
und  genügend  schnellen  Durchströmens  der  Absorptions- 
apparate nötig.  Das  Absorptionsmittel  wird  so  gewählt, 
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dass  der  betreffende  Bestandteil  des  Gemisches  gelöst, 
aber  auch  gleichzeitig  chemisch  gebunden  wird,  um  ihn 
alsdann  vor  dem  teilweisen  Mitreissen  durch  den  übrig- 
bleibenden Gasstrom  zu  schützen.  Die  Absorption  findet 
in  besonderen  Türmen  statt,  in  welchen  das  Gasgemisch 
der  herabfliessenden,  durch  Siebplatten  etc.  fein  verteilten 
Flüssigkeitsschicht  entgegengeführt  wird.  So  werden  z.  B. 
die  Stickoxyde  in  den  Glovertürmen  durch  konz.  Schwefel- 
säure gebunden  oder  die  Röstgase  der  Hütten  durch  mit 
Kalkstein  beschickte  Türme  geleitet,  um  unter  zu  Hilfe- 
nahme  von  herabrieselndem  Wasser  Calciumbisulfitlauge 
herzustellen. 

Gemische  von  Gasen  und  Dämpfen  trennt  man  durch 
Kondensation  der  letzteren.  Die  Kondensation  bewirkt 
man  in  Waschvorrichtungen  oder  durch  entsprechendes 
Kühlen  des  Gemisches.  Die  Waschvorrichtungen,  welche 
z.  B.  bei  der  Leuchtgasfabrikation  Verwendung  finden,  be- 
stehen aus  einer  Reihe  von  nebeneinander  gestellten 
Kammern.  In  jeder  Kammer  rotiert  je  ein  Scheibenrad  (aus 
zwei  Blechplatten  mit  zwischengeschobenen  Stäbchen  her- 
gestellt), welches  auf  einer  gemeinsamen  Welle  befestigt 
ist.  Die  einzelnen  Kammern  stehen  durch  eine  Öffnung 
in  der  Scheidewand  mit  einander  in  Verbindung.  Das  ein- 
strömende Gas  wird  gezwungen,  von  je  einer  centralen  Öff- 
nung aus  zwischen  den  Platten  des  Scheibenrades  aufzu- 
steigen und  dann  um  die  geschlossene  Platte  des  Rades 
herum  nach  der  Öffnung  der  nächsten  Kammer  zu  strömen. 
Man  lässt  nun  in  die  letzte  Kammer  Wasser  einfliessen, 
welches  dem  Gasstrom  entgegen  die  übrigen  Kammern 
durchsetzt.  Auf  seinem  Wege  befreit  es  das  Leuchtgas 
von  Ammoniak  und  teerigen  Beimengungen.  — In  ähn- 
licher Weise  wird  z.  B.  auch  Chloräthyl  von  Wasserdämpfen 
befreit.  Das  Chloräthylgas  wird  durch  3 — 4 flache,  über 
einander  angeordnete  Kästen  aus  Blei  geleitet,  deren  jeder 
eine  Reihe  von  Scheidewänden  enthält.  Das  Gas  wird 
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| auf  seinem  Wege  durch  diese  häufig  hin-  und  hergeführt 
und  gelangt  hierbei  in  Berührung  mit  konz.  Schwefelsäure, 
j welche  die  Kästen  von  oben  nach  unten  durchfliesst.  — 
Für  weniger  intensives  Waschen  der  Gase,  namentlich  wenn 
sie  nicht  allzu  heftig  strömen,  dienen  Vorrichtungen,  welche 
ähnlich  den  üblichen  Laboratoriums -Waschflaschen  aus 
Kupfer  oder  Blei  konstruiert  sind.  — Die  Kondensation 
der  Dämpfe  wird  durch  Leiten  der  Gasgemische  durch 
Kühlvorrichtungen  bewirkt.  Es  wird  z.  B.  ein  Gemisch 
von  Ammoniak  und  Monoäthylamin  getrennt,  indem  man 
das  Gemisch  durch  einen  Röhrenkühler  leitet,  welcher  mit 
Eisenkugeln  gefüllt  ist  und  durch  Eis  gekühlt  wird.  Das 
verflüssigte  Amin  fliesst  in  einen  angeschlossenen  Behälter; 
das  Ammoniak  wird  vom  oberen  Ende  des  Kühlers  weiter 
. geleitet. 

Im  Laboratorium  verwendet  man  zum  Waschen  von 
Gasgemischen  am  häufigsten  Waschflaschen  und  Absorptions- 
türme. In  die  Türme  bringt  man  Bimssteinstücke,  welche 
mit  der  absorbierenden  Flüssigkeit  getränkt  sind,  oder  die 
nötigen  festen  Substanzen  in  gekörntem  Zustand.  Die 
Waschflüssigkeit  kann  auch  in  schräg  gestellte,  leicht  an- 
steigende Zehnkugelröhren  oder  Bajonettröhren  eingefüllt 
werden.  Das  Gas  wird  in  diesem  Falle  vorteilhaft  durch  die 
Flüssigkeit  gesaugt.  Man  wendet  diese  Anordnung  nament- 
lich an,  wenn  ein  Bestandteil  des  Gemisches  chemisch  ge- 
bunden werden  soll.  Das  Kondensieren  von  Dämpfen  in 
Gasgemischen  bewirkt  man  durch  Rückflusskühlung.  Hierbei 
können  Kühler  mit  glatten  Rohren  oder,  wenn  mit  Eis- 
gemisch zu  kühlen  ist,  Schlangenkühler  dienen.  Eine 
Trennung  von  Gasen  kann  in  gegebenen  Fällen  auch 
durch  die  verschieden  grosse  Diffusionsgeschwindigkeit  er- 
zielt werden. 
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4.  Art  der  Aufarbeitung  von  Reaktionsgemischen. 

Die  Aufarbeitung  der  Reaktionsgemische  kann  begonnen 
werden,  sobald  durch  analytische  Hilfsreaktionen  das  that- 
sächliche  oder  angestrebte  Ende  der  Umsetzung  erreicht 
ist.  Das  Ende  der  vollständig  verlaufenden  Reaktionen 
wird  durch  qualitative  Prüfungen  festgestellt;  in  den  übrigen 
Fällen  entscheiden  quantitative  Bestimmungen  oder  die  im 
voraus  gewählten  und  damit  massgebenden  Reaktions- 
bedingungen. 

Die  Art  der  Aufarbeitung  richtet  sich  nach  dem  mehr 
oder  minder  vollständigen  Verlauf  der  Reaktionen  und  den 
benötigten  Mengen  an  Reagentien.  Es  seien  hier  die  ein- 
zelnen Möglichkeiten  nur  im  allgemeinen  festgestellt. 

Quantitativ  verlaufende  Reaktionen  werden  Gemische 
liefern,  welche  vorwiegend  leicht  aufzuarbeiten  sind.  Man 
wird  schon  bei  der  Versuchsanordnung  darauf  Bedacht 
nehmen,  dass  später  eine  einfache  Trennung  zum  Ziele 
führt.  Die  Aufarbeitung  der  heterogenen  oder  homogenen 
Gemische  erfolgt  in  üblicher  Weise.  Für  die  Reaktion 
verwendete  Lösungsmittel  wird  man  meistens  vor  der 
Trennung  abdestillieren.  Reste  überschüssiger  Reagentien 
werden  bei  der  Reinigung  des  Rohproduktes  entfernt,  wenn 
ihre  Abtrennung  sonst  Schwierigkeiten  bereiten  würde. 

Reaktionen,  welche  nur  bei  Anwendung  eines  mehr 
oder  minder  bedeutenden  Reagensüberschusses  vollständig 
verlaufen,  geben  Gemische,  die  erst  nach  Entfernung  des 
überschüssigen  Reagenses  aufgearbeitet  werden.  Das  un- 
veränderte Reagens  kann  durch  Destillation  oder  Auslaugen 
wiedergewonnen  oder  verloren  gegeben  werden.  In  letzterem 
Falle  wird  man  durch  Verdünnen,  Auskochen,  Verändern 
der  Reaktion  (Ansäuern  oder  Alkalischmachen)  das  Reagens 
unwirksam  machen,  um  dann  die  Trennung  vorzunehmen.  — 
Die  Reaktionen,  welche  hier  meist  in  Betracht  kommen, 
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betreffen  vorwiegend  die  Umwandlung  einer  Gruppe  in 
eine  andere  oder  gewisse  Substitutionsvorgänge. 

Reaktionen,  welche  unvollständig  verlaufen , liefern 
Reaktionsgemische;  bei  deren  Verarbeitung  das  Abtrennen 
der  unveränderten  Reagentien  entscheidend  ist.  Die  Reste 
der  Reagentien  werden  vor  dem  Produkt  entfernt,  wenn 
. sie  direkt  abdestillierbar  oder  sonst  wie  abtrennbar  sind 
und  wenn  die  Isolierung  des  Produktes  dies  erheischt.  Zu 
letzterem  Zwecke  nimmt  man  in  dem  Gemische  Fällungs- 
reaktionen oder  Änderungen  der  Reaktionsart  vor.  Nach 
dem  Ab  trennen  des  Produktes  werden  diejenigen  Reagentien 
wiedergewonnen,  welche  die  direkte  Gewinnung  des  Pro- 
duktes nicht  stören,  indem  sie  in  Lösung  oder  chemisch 
. gebunden  ohne  Einfluss  bleiben.  Bei  der  Aufarbeitung  dieser 
Reaktionsgemische  werden  überhaupt  häufig  Lösungs-  und 
Fällungsreaktionen  helfen  müssen,  heterogene  Zustände 
und  damit  Trennungsmöglichkeiten  herbeizuführen.  Bei 
gewissen  Reaktionen  werden  Reagentien  vor  und  nach 
dem  Produkt  aus  dem  Gemisch  zu  entfernen  sein.  Es 
sei  hier  noch  besonders  darauf  hingewiesen,  dass  die 
nachträgliche  Gewinnung  der  überschüssigen  Reagens- 
mengen für  den  Abschluss  der  präparativen  Arbeiten  meist 
ebenso  wichtig  ist,  wie  deren  vorherige  Entfernung  in  den 
übrigen  Fällen  notwendig  ist.  — Entstehen  bei  der  Reak- 
tion ausser  den  eigentlichen  Produkten  noch  Nebenprodukte, 
so  sind  diese  vereint  abzuscheiden,  wenn  sie  ähnliche  Eigen- 
schaften besitzen,  oder  in  der  Reihenfolge,  welche  ein 
leichteres  Aufarbeiten  des  Gemisches  ermöglicht. 

5.  Reinigung  der  Rohprodukte. 

Die  Rohprodukte,  welche  bei  den  einzelnen  Reaktionen 
erhalten  werden,  sind  einer  mehr  oder  minder  gründlichen 
Reinigung  zu  unterwerfen,  um  aus  ihnen  Reinprodukte  zu 
erhalten.  Bei  festen  Körpern  wird  die  Reinigung  je  nach 
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den  Eigenschaften  der  Rohprodukte  durch  Sublimieren, 
Destillieren,  fraktioniertes  Fällen  bezw.  Auslaugen,  Um- 
krystallisieren  oder  Trocknen  vorgenommen.  Flüssige  Pro- 
dukte wird  man  durch'  Waschen,  fraktioniertes  Fällen, 
Trocknen,  einfaches  oder  fraktioniertes  Destillieren,  Destil- 
lieren mit  Wasserdampf,  oder  Ausfrierenlassen  reinigen. 
Gase  werden  behufs  Reinigung  in  Absorptionsmitteln  auf- 
gelöst und  aus  ihnen  wieder  freigemacht. 

A.  Reinigung  fester  Rohprodukte. 
i.  Sublimieren  fester  Körper. 

Unter  Sublimieren  versteht  man  ein  Verflüchtigen  fester 
Körper  und  nachfolgendes  Verdichten  der  Dämpfe  in  einem 
kalt  gehaltenen  Raume.  Das  Verflüchtigen  fester  Körper 
ist  (ähnlich  wie  bei  Flüssigkeiten  der  Dampfdruck)  von 
einem  bestimmten  Sublimationsdruck  abhängig.  Wird  dieser  j 
bei  einer  unter  dem  Schmelzpunkt  der  Substanz  gelegenen  * 
Temperatur  erreicht,  so  erfolgt  die  Sublimation  ohne  vor-  [ 
heriges  Schmelzen  des  Körpers.  Das  Sublimieren  dient  j 
zur  Trennung  flüchtiger  Reinsubstanzen  von  nicht  flüchtigen  : 
Beimengungen. 

Die  Apparate,  in  welchen  die  Sublimation  vorgenommen 
wird,  bestehen  aus  je  einem  Gefäss  zum  Erhitzen  der  Sub- 
stanz und  zur  Kondensation  der  Dämpfe.  Für  die  Subli- 
mation kleiner  Mengen  sind  diese  übereinander  angeordnet; 
grössere  Dampfmengen  werden  in  besonderen  Kammern  I 
kondensiert.  Einige  Beispiele  zeigen  die  Ausführung  der  I 
einzelnen  Arbeiten  und  die  Konstruktion  der  Apparate.  — 
Chlorammonium  wird  in  offenen  Flaschen  oder  gusseisernen  I 
Kesseln  erhitzt,  bis  das  Material  entwässert  ist;  dann  legt  : 
man  einen  Deckel  auf,  welcher  mit  Lehm  gedichtet  und  i 
mit  schweren  Gegenständen  belastet  wird.  Hierauf  steigert  > 
man  die  Temperatur  und  reguliert  sie  späterhin  sorgfältig, 
da  eine  zu  niedrige  Temperatur  undurchsichtige  Krystalle, 
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eine  zu  hohe  aber  mit  organischer  Substanz  verunreinigte 
J Produkte  liefert.  Die  Sublimation  kann  auch  in  Töpfen 
i oder  Glaskolben,  welche  in  zwei  Reihen  über  einer  Feuerung 
bezw.  in  Sandkapellen  stehen,  vorgenommen  werden.  Die 
Töpfe  sind  mit  Blumentöpfen,  die  Kolben,  deren  Hals 
sich  ausserhalb  der  Kapellen  befindet,  mit  Bleiplatten  be- 
deckt. Das  Material  wird  zuerst  mit  20 — 30%  des  Ge- 
wichtes an  Tierkohle  vermischt  und  in  thönernen  Schalen 
zur  Staubtrockne  erhitzt.  Die  Sublimation  dauert  12  — 16 
Stunden.  — Jod  wird  aus  thönernen  Retorten,  deren  6 je 
in  einem  Sandbad  stehen,  bei  möglichst  niedriger  Tempe- 
ratur verflüchtigt.  Die  kurzen  Hälse  der  Retorten  ragen 
in  thönerne,  topfartige  Vorlagen.  Die  Vorlagen  tragen 
einen  Zwischenboden  aus  einer  gelochten  Thonplatte,  einen 
Deckel  und  einen  seitlichen  Tubus  mit  Glasrohr  für  den 
Abzug  der  Luft.  Das  Wasser  (5 — 2o°/0)  des  Rohjodes 
sammelt  sich  unter  dem  eingelegten  Boden.  Bei  zu  starker 
Kühlung  der  Vorlage  besteht  das  Sublimat  aus  kleinen 
Krystallen.  — Arsenige  Säure  wird  in  Anteilen  von  ca. 
150  kg  aus  Kesseln  absublimiert,  über  welche  lange  Cylin- 
der,  deren  Hauben  mit  einer  Kammer  in  Verbindung 
stehen,  gesetzt  sind.  Diese  cylindrischen  Aufsätze  bestehen 
aus  je  drei  abnehmbaren  Ringen.  — Schwefel  wird  aus 
linsenförmigen  Retorten  absublimiert.  Die  Retorten  tragen 
einen  sich  erweiternden  Hals  mit  Flügelklappe  und  sind 
an  grosse  Kammern  angesetzt.  Die  Temperatur  der 
Kammern  darf  no°  nicht  überschreiten,  wenn  der  Schwefel 
in  Form  von  Schwefelblumen  erhalten  werden  soll.  Die 
Retorten  werden  von  einem  gusseisernen  Kessel  aus  mit 
geschmolzenem  Schwefel  beschickt.  Der  Verlust  bei  der 
Reinigung  beträgt  bis  3%.  — Rohanthracen  wird  behufs 
Sublimation  in  flachen  Pfannen  aus  Kesselblech  erhitzt. 
Die  Pfannen  stehen  durch  ein  weites  Abzugsrohr  mit  einer 
Kammer  in  Verbindung.  In  letzterer  werden  die  Anthracen- 
dampfe  durch  den  feinen  Wasserregen  einer  Brause  in 
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feinster  Verteilung  kondensiert.  Die  Pfannen  enthalten  nur 
eine  wenige  Centimeter  hohe  Schicht  des  geschmolzenen 
Materiales.  Über  letzterer  ist  ein  langes  Dampfverteilungs- 
rohr angebracht,  aus  welchem  überhitzter  Wasserdampf  aus- 
strömt, um  die  schweren  Dämpfe  mit  fortzureissen.  Die 
Pfannen  sind  mit  Mannloch  versehen  und  durch  ein  Ge- 
wölbe vor  direkter  Berührung  mit  der  Flamme  geschützt. 
Die  Überhitzung  des  Dampfes  erfolgt  in  einer  Rohrschlange, 
welche  durch  eine  besondere  Feuerung  erhitzt  wird. 

Im  Laboratorium  werden  kleine  Substanzmengen  be- 
hufs Sublimation  in  zwei  aufeinandergelegte,  gleich  grosse 
Uhrgläser  eingeschlossen.  Das  untere  Glas  wird  in  einem 
Sandbad  gelinde  erhitzt.  Man  schiebt  vorteilhaft  eine  mehr- 
mals durchlöcherte  Papierscheibe  zwischen  die  beiden  i 
Gläser  ein,  damit  die  sublimierte  Substanz  nicht  herunter 
fallen  kann.  Das  obere  Uhrglas  wird  ev.  durch  Auflegen  i 
feuchter  Papierstreifen  kalt  gehalten.  Bei  grösseren  Mengen  • 
ist  es  zweckmässig,  eine  Porzellanschale  mit  daraufgestelltem 
Trichter  als  Gefässe  zu  verwenden.  Man  kann  die  Sub- 
stanz auch  in  Kochkolben,  deren  Bodenteil  in  ein  Glycerin- 
oder Schwefelsäurebad  taucht,  erhitzen.  Nach  erfolgter 
Sublimation  wird  der  Boden  des  Kolbens  abgesprengt. 
Zwei  übereinandergestürzte  Bechergläser,  deren  eines  in 
einem  Sandbad  steht,  eignen  sich  ebenfalls  für  diese 
Zwecke. 

Manche  Substanzen  werden  aus  Retorten  mit  kurzem,  i 
weitem  Hals  nach  einer  übergeschobenen  Vorlage  mit  Tubus  ; 
absublimiert. 

Ist  das  Sublimat  leicht  schmelzbar,  so  verwendet  man  u 
Apparate  mit  Wasserkühlung.  Als  Bodenplatte  dient  eine 
flache  Dose,  welche  eine  kegelstumpfartige  Öffnung  in  der 
Mitte  trägt.  In  letztere  wird  der  Tiegel  eingesetzt,  während  J 
über  die  mit  Wasser  kühlbare  Dose  eine  Glasschale  zu 
decken  ist.  Es  kann  auch  über  eine  mit  Rinne  versehene  | 
emaillierte  Eisenschale  ein  Trichter  aus  gleichem  Material 
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gestürzt  werden.  Der  Trichter  trägt  ein  mit  Wasserzu- 
und  -abfluss  versehenes  Kühlgefäss  und  eine  Abflussrohre. 
Der  trichterförmige  Aufsatz  wird  mit  Quecksilber  oder  Gips 
i abgedichtet.  Das  zu  sublimierende  Material  wird  mit  einer 
ausgezackten  Porzellanplatte  bedeckt,  damit  das  Sublimat 
I nicht  wieder  in  die  Schale  zurückfalle. 

Manche  Substanzen  werden  behufs  Vermeidung  von 
Zersetzungen  unter  Einleiten  eines  Gasstromes  sublimiert. 
Zu  diesem  Zwecke  setzt  man  einen  Trichter  auf  ein  Becher- 
. glas  und  schiebt  durch  die  Trichterröhre  ein  Gaszuleitungs- 
rohr ein,  welches  bis  nahe  an  den  Boden  des  Glases  herab- 
reicht. Man  schiebt  zwei  durchlochte  Scheidewände  aus 
Papier  ein;  die  erstere  liegt  auf  einem  Glasdreifuss , die 
zweite  auf  dem  Rand  des  Becherglases. 

Das  Sublimieren  von  Substanzen  bringt  stets  einige 
Verluste  mit  sich.  Man  wendet  daher  diese  Reinigungs- 
methode nur  an,  wenn  die  betreffenden  Körper  eine  aus- 
gesprochene Tendenz  zum  Sublimieren  besitzen  und  ander- 
weitig schwer  zu  reinigen  sind. 

2.  Destillieren  fester  Körper. 

Schwer  oder  schlecht  krystallisierende  Substanzen  rei- 

• nigt  man  durch  einfache  Destillation  oder  durch  Destillieren 
r mit  Wasserdampf.  Die  Ausführung  der  Destillation  wird 

bei  der  Reinigung  flüssiger  Substanzen  besprochen. 

J.  Reinigung  fester  Körper  durch  fraktioniertes 
Ausfällen  oder  durch  Auslaugen. 

Feste  Rohprodukte,  welche  harzige  oder  leichter  lös- 
liche Beimengungen  enthalten,  lassen  sich  durch  fraktioniertes 
Ausfällen  aus  ihren  Lösungen  reinigen.  Schwer  lösliche 

• Basen  oder  Säuren  lassen  sich  z.  B.  beim  fraktionierten  Aus- 
fällen aus  ihren  Salzlösungen  von  verharzten  oder  teerigen 
Anteilen  trennen.  Letztere  fallen  als  schwerer  lösliche  und 
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leichter  zersetzbare  Substanzen  zuerst  aus.  Als  Beispiel 
sei  die  Reinigung  von  Diäthyl-m-amidophenol  beschrieben. 
Das  in  Wasser  angeschlämmte  Amidophenol  wird  mit  einer 
unzureichenden  Menge  an  Salzsäure  durchgerührt,  damit 
schwerer  lösliche  Beimengungen  nicht  gelöst  werden.  Die 
erhaltene  Lösung  wird  durch  langsames  Zufliessenlassen  von 
Sodalösung  und  kräftiges  Umrühren  geklärt.  Die  wasser- 
klare Lösung,  welche  nun  auf  Zusatz  von  Sodalösung 
eine  reinweisse  Fällung  geben  muss,  wird  in  emaillierte 
Pfannen  filtriert  und  hier  wiederum  mit  etwas  Soda  ver- 
setzt. Bleibt  die  abgeschiedene  Masse  trotz  längeren  Rührens 
noch  ölig,  so  schöpft  man  sie  mit  Seiern  ab  und  fällt  dann 
einen  weiteren  Anteil  Phenol  aus.  Trennt  sich  nun  das 
Produkt  in  Form  weisser  Flocken,  so  kann  zur  eigentlichen 
Fällung  geschritten  werden.  Die  Fällung  ist  als  beendet 
zu  betrachten,  wenn  die  Farbe  des  Niederschlages  wechselt 
oder  dessen  Löslichkeit  in  Äther  nicht  mehr  zu  beobachten 
ist.  Auf  weiteren  Zusatz  von  Soda  würden  nur  anorganische 
Beimengungen  (Verunreinigungen  von  Reagentien  und  Ge- 
fässen  herrührend)  ausgefällt.  Hat  sich  das  Phenol  zu  ; 
Boden  gesetzt,  so  hebert  man  die  klare  Lösung  ab,  filtriert 
den  Rückstand  und  trocknet  ihn  durch  Ausschleudern. 
Das  Behandeln  des  Amidophenols  mit  der  Säure  wird  in 
Fässern  vorgenommen.  Der  darin  verbliebene  Rückstand 
wird  wieder  mit  Wasser  und  einer  unzureichenden  Menge 
Säure  gelöst.  Die  erhaltene  Lösung  wird  nach  dem  Klären 
wie  oben  angegeben  weiterverarbeitet,  d.  h.  man  beginnt  mit 
der  eigentlichen  Fällung  erst  dann,  wenn  eine  Fraktion 
leicht  verteilbare  Flocken  bildet.  In  dieser  Weise  wird 
in  der  Aufarbeitung  der  Rückstände  fortgefahren,  bis 
die  Behandlung  mit  der  Säure  in  der  Kälte  keine  wesent- 
lichen Ausbeuten  an  Reinprodukt  mehr  liefert.  Nun  werden 
die  erhaltenen  öligen  Fraktionen  in  einem  besonderen  Fasse 
mit  Säure  und  Soda  in  gleicher  Weise  behandelt.  Die 
Rückstände  in  den  Fässern  werden  alsdann  vereint  und 
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nit  einer  genügenden  Menge  Wasser  und  sehr  wenig 
I 5äure  während  einer  halben  Stunde  mit  Dampf  zum  Kochen 
; rhitzt.  Die  Flüssigkeit  wird  nach  dem  Erkalten  geklärt 
ind  hierauf  weiterbehandelt , indem  man  zwei  getrennt 
;u  haltende  Vorfraktionen  sammelt.  Man  fährt  so  mit 
der  Behandlung  der  Rückstände  fort,  bis  diese  hart  und 
jpröde  geworden  sind.  Die  Vorfraktionen  werden  später 
analog  gereinigt. 

Die  Reinigung  von  Phenolen  und  Säuren  wird  in 
Reicher  Weise  ausgeführt. 

Rohprodukte,  welche  aus  ihren  Lösungen  ausgesalzen 
-werden  können,  reinigt  man  durch  teilweises  Fällen  aus 
ihrer  filtrierten  Lösung.  In  dieser  Weise  trennt  man  z.  B. 
Farbstoffe  von  leichter  löslichen  Produkten,  welche  eine 
andere  Farbennuance  zeigen.  Man  setzt  solange  Salz,  ev. 
.Chlorzink  zu,  bis  ein  Auslauf  auf  Papier  (man  lässt  einen 
Tropfen  Lösung  auf  Filtrierpapier  fallen)  das  diesbezüg- 
liche Ende  anzeigt.  Die  Fällung  der  noch  gelösten  minder- 
v wertigen  Produkte  wird  nach  der  Filtration  vorgenommen. 

Beimengungen  in  den  Rohprodukten,  welche  aus  ihnen 
r nicht  durch  das  im  übrigen  benötigte  Reagens  entfernt 
- werden  können,  trennt  man  durch  besondere  Fällungs- 
r reagentien  ab.  Dies  ist  besonders  bei  der  Reinigung  der 
. anorganischen  Produkte  der  Fall. 

Während  beim  fraktionierten  Fällen  das  gesamte  Roh- 
1 produkt  in  Lösung  gebracht  werden  musste,  bezweckt  das 
Auslaugen  und  Auskochen  eine  Trennung  durch  teilweises 
Lösen.  Bei  dem  Auslaugen,  welches  in  einem  An- 
schlämmen des  Materiales  besteht,  wird  der  leichter  lös- 
liche Gemengteil  durch  das  Lösungsmittel  entfernt.  Das 
Auskochen  von  Materialien  bezweckt,  schwer  lösliche  Ge- 
mengteile  von  unlöslichen  zu  trennen.  Diese  Reinigungs- 
methode  ist  daher  meist  nur  eine  Wiederholung  der  be- 
reits früher  angewendeten  Trennungsart.  In  gleichem  Sinne 
wirkt  auch  ein  Umlösen  und  Wiederausfällen  der  Produkte. 

8 * 
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Im  Laboratorium  werden  erhaltene  Rohprodukte  in 
gleicher  Weise  gereinigt. 

4.  U mkry stabilisieren  von  Rohprodukten. 

Das  Krystallisieren  von  Rohprodukten  dient  dazu,  aus 
ihnen  nicht  oder  schwer  krystallisierbare , minderwertige 
Anteile  abzutrennen.  Letztere  bleiben  als  leichter  zu  ver- 
flüssigende oder  lösliche  Beimengungen  in  den  Mutterlaugen 
der  Krystallisationen  zurück.  Ist  das  Rohprodukt  hingegen 
ein  Gemisch  von  zwei  krystallisierbaren  Körpern,  so  wird 
man  diese  auf  Grund  der  verschiedenen  Löslichkeit  durch 
fraktionierte  Krystallisation  trennen  können.  Was  nun  die 
Krystallisation  selbst  betrifft,  so  kann  diese  nur  eintreten, 
wenn  die  Lösung  in  Bezug  auf  die  gelöste  Substanz  über- 
sättigt ist,  und  die  Abscheidung  wird  solange  andauern,  bis 
der  eigentliche  Sättigungspunkt  unter  den  späteren  Ver- 
hältnissen erreicht  ist.  Das  Auskrystallisieren  einer  Sub- 
stanz ist  also  an  eine  Löslichkeits-  oder  Konzentrations- 
änderung gebunden.  Letztere  bewirkt  man  durch  Ab- 
kühlen der  bei  höherer  Temperatur  gesättigten  Lösungen 
oder  durch  Verdunsten  bezw.  Eindampfen  der  gegebenen 
Lösungen. 

Einige  Beispiele  zeigen,  wie  die  Krystallisationsarbeit  in  der 
Technik  ausgeführt  wird.  — Chlorkalium  gewinnt  man  durch 
Krystallisierenlassen  von  Karnallitlösungen.  Letzterer  wird  in 
hochstehenden  Lösekesseln  aufgelöst.  Diese  eisernen  Kessel, 
welche  3 — 4 m hoch  sind  und  einen  Durchmesser  von  i 
1,5 — 2 m haben,  enthalten  einen  Siebboden  und  darunter  >; 
ein  perforiertes  Schlangenrohr.  Der  mit  der  nötigen  Menge  ä 
Wasser  angesetzte  Karnallit  wird  durch  Zuleiten  von  ge- 
spanntem Dampf  aufgelöst.  Die  erhaltene  Lösung  lässt 
man  in  besondere  Gefässe  behufs  Klärung  ab;  später  wird 
diese  in  schmiedeeiserne  Krystallisierkästen  abgezogen.  Die  \ 
Dimensionen  dieser  Kästen  (3  : 1,5  : 1,5  m)  sind  so  gewählt,  1 
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i dass  die  Abkühlung  verzögert  wird.  Nach  2 — 3 Tagen  ist 
i die  Krystallisation  beendet.  Man  lässt  die  Mutterlaugen 
; ibfliessen  und  reinigt  die  abgeschiedenen  Krystalle  durch 
„Decken“  mit  kaltem  Wasser.  Zu  diesem  Zwecke  überdeckt 
:i  man  die  Salzmassen  in  grossen  Bottichen  mit  Wasser,  um 
das  dem  Chlorkalium  beigemengte  Kochsalz  in  Lösung  zu 
j bringen.  Durch  wiederholtes  Waschen  lässt  sich  auf  diese 
( Weise  hochgrädiges  Chlorkalium  darstellen.  Die  Mutter- 
mund Decklaugen  werden  nach  dem  Eindampfen  ähnlich  ver- 
arbeitet. — Borsäure  wird  unter  Zusatz  von  Tierkohle  in 
verbleiten  Bottichen  so  lange  mit  Dampf  gekocht,  bis  die 
Lösung  klar  ist;  dann  lässt  man  die  klare  Lösung  in  verbleite 
.-Holzgefässe  ab.  Sollen  grosse  Krystalle  erhalten  werden, 
-so  lässt  man  die  Lösungen  in  Thonkübeln,  welche  mit 
Filz  umwickelt  sind  und  einen  Deckel  tragen,  langsam  er- 
kalten. Die  Mutterlaugen  dienen  lange  Zeit  zum  Auflösen 
neuer  Mengen  von  Rohprodukt.  — Weinsäure  wird  nach 
dem  Auflösen  und  Entfärben  erst  in  Thonschalen  ein- 

1 

gedampft,  worauf  man  sie  in  umwickelten  Bleicylindern 
v krystallisieren  lässt.  Die  erhaltenen  Krystalle  werden  in  Blei- 
v kästen  mit  Wasser  abgebraust.  — Farbstoffe  werden  in 
> Kufen  oder  schmiedeeisernen  Kästen  aufgelöst.  Nach  dem 
1 A.bsitzenlassen  hebert  man  die  klare  Lauge  ab,  während 
-die  übrige  Flüssigkeit  abfiltriert  wird.  Als  Krystallisier- 
. gefässe  dienen  Kästen.  Der  in  Lösung  verbliebene  Anteil 
des  Farbstoffes  wird  direkt  oder  nach  dem  Abfiltrieren  des 
: abgeschiedenen  Produktes  ausgesalzen.  Alkoholische  Lö- 
sungen stellt  man  in  Kesseln  mit  Dampfmantel  oder  in 
1 Pfannen,  welche  in  einem  Wasserbad  stehen,  dar.  Das  An- 
wärmen und  Filtrieren  (siehe  Seite  85)  erfolgt  in  bedeckten 
Gefässen.  Die  Lösungen  werden  in  emaillierten  Pfannen 
der  Krystallisation  überlassen.  Die  abgeschiedenen  Krystalle 
werden  abfiltriert  und  abgepresst,  die  Mutterlaugen  destilliert 
und  der  Rückstand  nach  nochmaliger  Krystallisation  meist 
durch  fraktionierte  Fällung  gereinigt  und  somit  für  die 
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spätere  Krystallisation  vorbereitet.  — Diäthyl-m-amidophenol 
wird  zuerst  in  Pfannen,  welche  in  einem  Wasserbad  stehen, 
geschmolzen.  Ist  dies  erfolgt,  so  rührt  man  die  nötige 
Menge  Toluol  ein  und  setzt  das  Heizen  fort,  bis  die  Lösung 
gleichmässig  und  genügend  warm  ist;  dann  hebt  man 
die  Pfanne  heraus  und  überlässt  sie  nach  dem  Zudecken  • 
an  einem  ruhigen  Orte  der  Krystallisation.  Behufs  Weiter-  | 
Verarbeitung  giesst  man  die  Mutterlaugen  ab,  durchlöchert  \ 
die  Krystallkruste  an  der  Seite  und  lässt  den  unten  ange- 
sammelten  Bodensatz  und  das  Wasser  abfliessen.  Die  harte  | 
Krystallmasse  wird  durch  Übergiessen  mit  Toluol  abge- 
waschen und  dann  zerkleinert.  Das  mässig  kleingeklopfte  I 
Material  wird  auf  einer  Nutsche  mehrmals  mit  Toluol  ge-  [ 
waschen  und  dann  durch  Centrifugieren  und  Ausbreiten  ii 
auf  (mit  Papier  ausgekleideten)  Rahmen  getrocknet.  Die  (j 
Mutterlaugen  werden  abdestilliert  und  der  Rückstand,  wie 
früher  angegeben,  gereinigt.  — Sodalösungen  werden  be- 
hufs Abscheidung  des  wasserarmen  krystallisierten  Produktes 
in  Thelenpfannen  eingedampft.  Wird  die  Krystallisation 
in  grossen,  flachen  Kästen,  in  welche  Streifen  von  Band- 
eisen horizontal  oder  senkrecht  eingelegt  sind,  durch  Ab- 
kühlen der  Lauge  vorgenommen,  so  erhält  man  das  als 
Krystallsoda  bezeichnete  Handelsprodukt.  An  den  Streifen: 
wachsen  die  schönsten  Krystalle,  welche  sich  auch  leichtj 
abklopfen  lassen.  Die  Mutterlaugen  werden  abgezogen,» 
die  Krystalle  bei  20°  auf  Horden  getrocknet. 

Im  Laboratorium  werden  die  Substanzen  behufs  Kry- 
stallisation mit  dem  Lösungsmittel  in  Kolben,  Schalen  oder 
bei  kleinen  Mengen  in  Bechergläsern  gelöst.  Ist  das  be- 
treffende Lösungsmittel  bei  der  erhöhten  Temperatur  leichti 
flüchtig,  so  erwärmt  oder  kocht  man  am  Rückflusskühler,  i 
Man  kann  aber  auch  die  Substanz  zuerst  schmelzen  undjj 
dann  das  Lösungsmittel  einrühren,  wenn  die  Schmelztem- i 
peratur  unter  dem  Siedepunkt  der  Flüssigkeit  gelegenes 
ist.  Die  erhaltenen  Lösungen  werden  mit  Tierkohle 
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i!  entfärbt,  wenn  dies  nötig  ist.  Man  lässt  die  Lösung  zu 
diesem  Zwecke  etwas  abkühlen  (bei  Siedetemperatur  könnte 
j;  leicht  ein  Überschäumen  eintreten)  und  setzt  eine  geeignete 
Menge  Tierkohle  hinzu,  worauf  das  Kochen  bis  zur  Ent- 
i,  färbung  fortgesetzt  wird.  Bei  Verwendung  von  Lösungs- 
ij  mittein,  die  mit  Wasser  nicht  mischbar  sind,  ist  die  Kohle 
: erst  zu  trocknen.  Die  geklärten  Lösungen  werden  hierauf 
je  nach  der  Menge  des  Bodensatzes  durch  Abgiessen 
I oder  Filtrieren  von  dem  Ungelösten  getrennt.  Klar 
lösliche  Substanzen  werden  sogleich  in  den  eigentlichen 
Krystallisationsgefässen  gelöst.  Für  das  Filtrieren  ver- 
wendet man  Faltenfilter  oder  Nutschen.  In  letzterem 
Falle  sind  die  dickwandigen  Filtrierkolben  mit  Wasser  vor- 
zuwärmen und  zwar  so,  dass  man  erst  etwas  kaltes  Wasser 
in  diese  giebt  und  dann  mehr  und  mehr  kochendes  Wasser 
in  dünnem  Strahle  eingiesst.  Die  Trichter  sind  für  diese 
Zwecke  im  Luftbade  oder  durch  eigene  Vorrichtungen  vor- 
zuwärmen. Die  üblichen  Glastrichter  setzt  man  während 
der  Filtration  in  Heisswasser-,  Heissluft-  oder  Dampftrichter 
ein,  damit  sie  während  der  Filtrationsdauer  ein  beständiges 
Warmhalten  der  Lösung  gestatten.  Die  Wasserbäder  haben 
Trichterform  und  sind  durch  einen  seitlichen  Stutzen  heiz- 
bar. Die  Luftbäder  tragen  ausser  dem  doppelwandigen 
Trichter  noch  einen  cy lindrischen  Schutzmantel,  in  welchen 
ein  Heizkranz  eingesetzt  ist.  Die  Dampfbäder  werden  aus 
Kupfer-  oder  Bleiröhren,  welche  der  Trichterform  ent- 
sprechend gewunden  sind,  hergestellt.  Das  Warmhalten 
der  Trichter  wird  besonders  bei  langsam  filtrierenden  Lös- 
ungen oder  denjenigen  schwer  löslicher  Körper  nötig  sein. 
Sollen  brennbare  Flüssigkeiten  filtriert  werden,  so  sind  die 
Flammen  nach  dem  Anheizen  auszulöschen  oder  man  muss 
Dampftrichter  verwenden.  Kleinere  Mengen  Lösung  filtriert 
man  durch  Trichter  mit  abgesprengter  Trichterröhre,  da 
diese  sich  sonst  leicht  durch  Krystallabscheidung  verstopft. 
Die  filtrierten  Lösungen  werden  in  Bechergläser  (hohe  Form) 
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oder  Schalen  gefüllt,  je  nachdem  die  Substanz  lockere 
Krystallmassen  oder  kompakte  Krusten  liefert.  Erfolgte 
sofortige  Abscheidung  von  Krystallen,  so  heizt  man  die 
Flüssigkeit  nochmals  an  und  überlässt  sie  nach  dem  Be- 
decken der  ruhigen  Krystallisation  oder  rührt  sie  durch, 
bezw.  schüttelt  sie  in  verschlossenen  Flaschen.  Die  gestörte 
Krystallisation  liefert  kleine,  feine  Krystalle,  welche  als 
Krystallmehl  bezeichnet  werden.  Je  langsamer  hingegen 
die  Krystallisation  vor  sich  geht,  d.  h.  je  mehr  die  Ab- 
kühlung der  Flüssigkeit  durch  Umgeben  der  Gefässe  mit 
Schutzhüllen  verzögert  wird,  um  so  grösser  werden  die 
einzelnen  Krystallindividuen  sein.  Sollen  letztere  besonders 
gut  ausgebildet  sein,  so  hängt  man  Fäden  ein  oder  stellt 
Stäbe  in  die  Flüssigkeit.  Die  grossen  Krystalle  sind  aber 
meist  weniger  rein  als  die  kleinen,  da  sie  meist  Einschlüsse 
von  Mutterlauge  enthalten  und  darum  auch  durch  nach- 
trägliches Waschen  weniger  vollständig  gereinigt  werden 
können.  — Nach  beendigter  Krystallisation  werden  die 
Mutterlaugen  abgegossen  oder  abfiltriert.  Der  Rückstand 
ist  alsdann  durch  Decken  mit  Lösungsmittel  auf  Nutschen 
zu  waschen  oder  in  Abtropfschalen  (gelochte  Porzellan- 
schalen) abzubrausen.  Kry Stallkrusten  werden,  namentlich 
wenn  die  Mutterlaugen  dick  und  ölig  sind,  erst  abgespült, 
dann  zerkleinert  und  gewaschen.  Die  erhaltenen  Krystall- 
mengen  breitet  man  auf  Bogen  Filtrierpapier  (die  Ränder 
sind  umgebogen)  aus  und  schützt  sie  vor  auffallendem 
Staub  durch  eine  auf  Pfosten  ruhende  Glasplatte  oder  ein 
übergestürztes  Gefäss,  welches  auf  Korkscheiben  ruht.  Kann 
das  Trocknen  bei  höherer  Temperatur  vorgenommen  werden, 
so  breitet  man  die  Krystalle  auf  glasierten  Tellern  oder 
flachen  Kästen  aus  und  erwärmt  sie  im  Luftbad.  Die 
Mutterlaugen  konzentriert  man  durch  Eindampfen  oder  teil- 
weises Abdestillieren  des  Lösungsmittels.  Man  erhält  dann 
beim  Abkühlen  eine  zweite  Krystallisation,  deren  Mutter- 
laugen abgedampft  werden,  damit  der  Rückstand  vor 
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erneuter  Krystallisation  anderweitig  gereinigt  werden  kann. 
Dieses  Reinigen  kann  in  einem  fraktionierten  Fällen,  De- 
| stillieren,  Abpressen  etc.  bestehen.  Die  erhaltenen  Krystalle 
I aber  werden  durch  Umkrystallisieren,  d.  h.  durch  eine 
| wiederholte  Krystallisation  auf  Reinheit  geprüft  bezw.  ge- 
| reinigt.  Als  Kriterium  der  reinen  Substanz  gilt  der  konstante 
I und  scharfe  Schmelzpunkt.  Die  Nachkrystallisationen, 

I Waschwässer  und  Mutterlaugen  sind  stets  in  systematischer 
Weise  zu  vereinen  und  weiter  zu  verarbeiten.  Dieser  Ar- 
beit ist  die  grösste  Aufmerksamkeit  zu  widmen,  da  sie  die 
eigentliche  Trennung  und  damit  die  Ausbeute  bedingt.  Je 
leichter  löslich  die  Produkte  sind,  um  so  mehr  wird  man 
darauf  angewiesen  sein,  die  Waschflüssigkeiten  für  die  nach- 
folgenden Krystallisationen  zu  verwenden.  Ferner  wird 
man  nur  zur  Krystallisation  schreiten,  wenn  die  Rohpro- 
dukte ziemlich  rein  sind  oder  trotz  der  vorhandenen  Bei- 
mengungen ausgesprochene  Krystallisiertendenz  besitzen.  In 
letzterem  Falle  müssen  dann  aber  die  Mutterlaugen  einer 
entsprechenden  Reinigung  unterworfen  werden. 

Das  Krystallisieren  durch  Verdunsten  wird  in  flachen, 
sogenannten  Krystallisierschalen  vorgenommen.  Soll  die 
Verdunstung  und  damit  die  Krystallisation  langsamer  von 
statten  gehen,  so  bedeckt  man  die  Gefässe  mit  Filtrierpapier, 
in  welches  man  einige  kleine  Löcher  bohrt.  Zeigt  die  Sub- 
stanz die  Eigenschaft,  Krusten  (Efflorescenzen)  zu  bilden, 
d.  h.  zu  kriechen,  so  lässt  man  die  Gefässe  unbedeckt  und 
bestreicht  den  Rand  ev.  mit  Talg.  Will  man  die  Verdunstung 
beschleunigen,  so  setzt  man  das  Gefäss  in  einen  Exsic- 
cator,  welcher  eine  Substanz  enthält,  die  das  Lösungsmittel 
absorbiert.  In  gleichem  Sinne  wirkt  auch  ein  Evakuieren. 
Das  Verdunstenlassen  der  Lösung  darf  nur  solange  fort- 
gesetzt werden,  als  die  Krystalle  noch  völlig  von  Lauge 
bedeckt  sind  und  die  Krystallisation  nicht  schon  äusser- 
hch  eine  Änderung  erkennen  lässt.  Man  giesst  alsdann 
die  Mutterlaugen  ab,  trennt  mittels  Spatels  die  Krusten, 
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welche  sich  an  dem  Rande  gebildet  haben,  und  wäscht  die 
eigentliche  Krystallmenge.  Die  Krusten  werden  in  den 
Waschllüssigkeiten  umkrystallisiert.  Je  kleiner  die  Flüssig- 
keitsmengen sind,  um  so  höher  wird  man  die  Form  des 
Gefässes  (Becherglases)  wählen.  Kry stalle,  welche  mit 
schwerer  löslichen,  öligen  Beimengungen  behaftet  sind, 
werden  zerkleinert  und  dann  zwischen  Filtrierpapier  ab- 
gepresst. Der  scharf  gepresste  Rückstand  wird  umkrystal- 
lisiert, während  das  ölige  Produkt  mit  Äther  aus  dem  Papier 
ausgezogen  wird.  Minimale  Krystallmengen  können  auch 
auf  Filtrierpapier  oder  porösen  Thontellern  gewaschen 
werden. 

Die  fraktionierte  Krystallisation  kann  dazu  dienen, 
Gemische  von  Körpern  zu  trennen  und  zwar  in  dem  Masse, 
als  ihre  Löslichkeit  in  dem  Lösungsmittel  verschieden  ist. 
Die  einzelnen  Fraktionen  sind  durch  systematisch  wieder- 
holtes Umkrystallisieren  zu  reinigen.  Man  wird  zuerst  die 
am  schwersten  bezw.  am  leichtesten  löslichen  Anteile  ab- 
trennen und  reinigen.  Hierauf  nimmt  man  die  Trennung  der 
Mittelfraktionen  durch  ein  ähnliches  Zerlegen  vor.  Die 
Fortschritte  der  Trennung  prüft  man  durch  die  Änderungen 
der  Schmelzpunkte  der  Fraktionen. 

Gleichzeitige  Krystallisation  zweier  Produkte  in  ver- 
schiedener Krystallform , Grösse  oder  Farbe  zwingt  zur 
mechanischen  Trennung  des  Gemisches  durch  Sieben  oder 
Auslesen  der  einzelnen  Krystalle  mit  der  Pincette.  Man 
wird  in  diesem  Falle  der  besseren  Trennung  wegen  beson- 
ders auf  die  Züchtung  grosser  Krystallindividuen  be- 
dacht sein. 

Das  Lösungsmittel,  welches  für  die  jeweilige  Krystal- 
lisation geeignet  ist,  wählt  man  nach  dem  Ergebnis  einiger 
Krystallisations -Versuche.  Zu  diesem  Zwecke  giebt  man 
kleine  Proben  der  fein  gepulverten  Substanz  in  kleine 
Reagensröhren  und  fügt  von  dem  auszuprobierenden  Lös- 
ungsmittel hinzu.  Die  Proben  werden  im  Wasserbad  erhitzt, 
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bis  Lösung  eingetreten  ist;  ev.  ist  noch  etwas  Flüssigkeit 
hinzuzufügen.  Alsdann  kühlt  man  die  Röhren  mit  Wasser 
ab  und  beobachtet,  in  welchem  die  reichlichste  und  beste 
Krystallisation  eingetreten  ist.  Substanzen,  welche  in  den 
üblichen  Lösungsmitteln  leicht  löslich  sind,  bringt  man 
durch  Verdunstenlassen  der  Lösung  zur  Krystallisation. 
Die  Vorproben  werden  in  kleinen,  tiefen  Uhrgläsern  vor- 
genommen. 

Die  üblichsten  Lösungsmittel  sind  Wasser,  Alkohol, 
Äther,  Ligroin,  Benzol,  Toluol,  Chloroform,  Aceton,  Eis- 
essig, Salzsäure  oder  die  Gemische  von  Wasser  und  Alko- 
hol, Äther  bezw.  Benzol  mit  Ligroin.  Die  Gemische  werden 
in  folgender  Weise  verwendet:  Man  löst  die  Substanz  erst 
in  dem  Lösungsmittel,  in  welchem  sie  leichter  löslich  ist 
(Alkohol,  Äther,  Benzol)  auf  und  fügt  zu  der  heiss- 
gesättigten Lösung  soviel  von  dem  anderen  Lösungsmittel 
(Wasser,  Ligroin)  hinzu,  bis  eine  Trübung  entsteht.  Diese 
löst  man  durch  Zusatz  des  ersteren  Lösungsmittels  gerade 
wieder  auf  und  überlässt  dann  die  Flüssigkeit  der  Krystal- 
lisation. Diese  gemischten  Lösungsmittel  ermöglichen  auch 
eine  direkte  fraktionierte  Fällung  der  Materialien.  — Die 
richtige  Wahl  der  Konzentrationen  trifft  man  dadurch,  dass 
man  die  Substanz  zuerst  mit  einer  unzureichenden  Menge 
Lösungsmittel  behandelt  und  nach  erreichter  Sättigung  die 
Lösung  der  letzten  Anteile  durch  einen  weiteren  Zusatz 
von  Lösungsmittel  bewirkt.  Krystallisiert  die  Substanz 
schwer  aus,  so  sucht  man  die  Krystallisation  durch  starkes 
Abkühlen,  Reiben  der  Gefässwände  oder  durch  Impfen 
mit  einem  bereits  vorhandenen  Krystall  zu  bewirken. 
Substanzen,  welche  schlecht  krystallisieren,  führt  man  in 
Derivate  (Salze,  Acetyl-,  Benzoylderivate,  Amide  etc.) 
über,  welche  als  durchschnittlich  gut  krystallisierende  Sub- 
stanzen bekannt  sind.  Störende  nicht  krystallisierende  Bei- 
mengungen kann  man  auch  durch  Dialyse  entfernen. 
Es  sei  hier  noch  darauf  hingewiesen,  dass  manche 
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Substanzen  mit  dem  Lösungsmittel  zusammen  auskrystal- 
lisieren. 

5.  Trocknen  von  festen  Rohprodukten. 

Das  Trocknen  der  Rohprodukte  wird  erst  vorgenommen, 
nachdem  sie  durch  Abtropfenlassen,  Pressen  oder  Centri- 
fugieren,  also  auf  mechanischem  Wege,  möglichst  von  der 
anhaftenden  Flüssigkeit  getrennt  wurden.  Der  hierbei  zu- 
rückbleibende Anteil  von  Flüssigkeit  ist  durch  Verdampfen 
d.  h.  durch  Trocknen  zu  entfernen. 

Die  einfachsten  Trockenvorrichtungen  sind  die  Plan- 
darren. Diese  bestehen  aus  ebenen  Flächen  von  Eisen- 
oder Thonplatten,  unter  welchen  die  Feuergase  einer  seit- 
lich angebrachten  Feuerung  hinwegziehen.  Das  Material 
wird  in  nicht  zu  starker  Schicht  auf  den  Platten  aus- 
gebreitet und  behufs  besserer  Verteilung  der  Wärme  häufig 
umgeschaufelt.  Diese  Art  des  Trocknens  fordert  viel  Platz 
und  bringt  beträchtliche  Wärme  Verluste  mit  sich.  Das 
Material  muss  ziemlich  temperaturbeständig  sein,  da  es  an 
der  Auflagestelle  im  Verhältnis  zu  der  oberen  Schicht  sehr 
heiss  ist.  Die  Heizung  der  Darren  kann  durch  Abdampf 
bewirkt  werden,  indem  man  an  die  als  Darren  dienenden 
niedrigen  Pfannen  einen  Doppelboden  ansetzt. 

Die  Trockenkammern  sind  die  üblichsten  Trocken- 
vorrichtungen. Diese  sind  meist  gemauert  und  haben  einen 
Boden,  welcher  durch  Abdampf  heizbar  ist.  Die  zu  trocknen- 
den Materialien  werden  in  denselben,  auf  emaillierten  Blechen 
mit  niedrigem  Bord  ausgebreitet,  in  Lattengestelle  eingereiht 
Letztere  sind  längs  den  Wänden  der  Kammer  aufgestellt. 
Die  zweckmässige  Stärke  der  Schicht  richtet  sich  nach  der 
Beschaffenheit  des  Materials.  Die  Kammern  sind  mit  dem 
Kamin  oder  einem  Exhaustor  verbunden,  damit  für  ge- 
nügende Ventilation  gesorgt  werden  kann.  Es  ist  zweck- 
mässig, die  Zuluft  in  einem  besonderen  Raum  durch  Rippen- 
heizkörper vorzuwärmen.  Der  Luftwechsel  in  der  Kammer 
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ist  entscheidend  für  deren  Wirksamkeit;  denn  die  Ver- 
dampfung der  Flüssigkeit  wird  auf  hören,  sobald  die  Luft 
mit  Dampf  gesättigt  ist.  — Man  hat  die  Trockenkammern 
auch  so  eingerichtet,  dass  deren  unterer  Teil  zum  Anheizen 
(durch  Dampf-Rippenrohre)  von  Luft  dient  und  das  Ma- 
terial im  oberen  Teile  durch  eine  Reihe  endloser  Transport- 
tücher der  heissen  Luft  im  Gegenstromprinzip  entgegen- 
geführt wird.  Die  Tücher  sind  zu  diesem  Zwecke  so 
angeordnet,  dass  jedes  von  ihnen  das  Material  bis  zur  End- 
rolle führt  und  dann  auf  das  in  entgegengesetzter  Bewegung 
befindliche  nächste  Tuch  fallen  lässt.  Das  Material  (z.  B. 

• Seife)  wird  durch  ein  Verteilungs walzenpaar  eingetragen 
und  später  selbstthätig  entleert. 

Die  Trockentrommeln  ermöglichen  ein  sehr  wirksames 
Trocknen,  namentlich  bei  höherer  Temperatur.  Dieselben 
werden  in  zwei  Konstruktionsarten  ausgeführt,  welche  sich 
durch  die  Art  des  Fortbewegens  des  Trockengutes  unter- 
scheiden. In  den  cylindrischen,  festliegenden  Trommeln 
wird  das  Material  durch  einen  gleichsam  als  Transport- 
schnecke dienenden  Rührer  (die  Arme  stehen  in  einer 
Schraubenfläche)  fortbewegt.  Die  rotierenden  Trommeln 
hingegen  tragen  im  Innern  Schöpfvorrichtungen,  welche  das 
' Material  heben  und  beim  Herabfallenlassen  langsam  in 
. Schraubenlinie  vorwärts  bewegen.  Der  Antrieb  erfolgt  bei 
cylindrischen  Trommeln  durch  einen  Zahnkranz  oder  eine 
Mittelachse.  Diese  Trommeln  sind  gegen  die  Horizontale 
geneigt.  Hat  der  Mantel  die  Form  eines  Kegelstumpfes, 
so  liegt  die  Achse  horizontal.  Das  Material  wird  durch 
einen  Einfülltrichter  aufgeschüttelt  und  fällt  nach  dem 
Trocknen  in  eine  Heizkammer  oder  auf  eine  freie  Platte, 
je  nachdem  die  Gase  einer  zurückliegenden  Feuerung  durch 
die  Trockentrommel  oder  um  diese  herum  ziehen.  — In 
Trockentrommeln  werden  z.  B.  Superphosphate  getrocknet. 

Trockenschlote  bestehen  aus  einem  Kasten,  in  welchem 
8 io  Schüttelbleche  übereinander  angebracht  sind.  Letztere 
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sind  so  angeordnet,  dass  das  Material  der  Feuerluft  ent- 
gegen von  Blech  zu  Blech  fällt.  Die  Feuerung  ist  in  dem 
Sockel  untergebracht. 

Vakuumtrockenapparate  sind  ebenfalls  in  zwei  Kon- 
struktionsarten üblich.  Die  Apparate  für  grosse  Material- 
mengen sind  liegende  Kessel,  deren  einer  Seitenboden 
(ausbalanciert)  in  Charnier  geht  und  durch  Schraubenpressen 
aufdichtbar  ist.  In  diese  Kessel  wird  ein  auf  Schienen 
bezw.  Rollen  gehendes  Gestell  mit  den  beschickten  Platten 
eingeschoben.  Man  dichtet  alsdann  den  Kessel  ab  und 
verbindet  ihn  mit  der  Vakuumpumpe.  Der  Kesselraum 
wird  durch  Dampf  indirekt  geheizt.  — Den  Apparaten  giebt 
man  ausserdem  die  Form  aufrechtstehender  Kästen,  wenn  das 
Material  auf  besondere  Heizplatten  gestellt  werden  soll.  Ein 
derartiger  gusseiserner  Kasten  trägt  io  übereinander  ange- 
ordnete, geschlossene  Dampfkästen  (Heizkammern),  welche 
durch  Stutzen  mit  je  einem  gemeinsamen  Rohr  für  Dampf- 
zuleitung und  -ableitung  verbunden  sind.  Der  Deckel  be- 
sitzt einen  Falz  mit  Gummidichtung  und  ist  in  Charnier 
gehend  durch  Pressen  aufdichtbar.  ln  der  Mitte  des 
Deckels  ist  ein  Schauglas  angebracht.  Der  Apparat  ist  an 
eine  nasse  Luftpumpe  angeschlossen.  In  diesen  Apparaten 
werden  Substanzen  (manche  Farbstoffe,  z.  B.  Rhodamine), 
welche  gegen  hohe  Erwärmung  empfindlich  sind,  getrocknet 
Da  z.  B.  die  Siedetemperatur  des  Wassers  auf  40°  herab- 
gesetzt werden  kann,  so  ist  man  im  stände,  erwähnte  Ma- 
terialien auch  bei  niederer  Temperatur  schnell  zu  trocknen. 

Das  Calcinieren  ist  ein  Trocknen  bei  höherer  Tempe- 
ratur in  Flammöfen.  Das  Material  wird  auf  dem  Herd 
der  mit  Koksfeuerung  versehenen  Öfen  ausgebreitet.  Bei 
den  Sodacalcinieröfen  besteht  der  Herd  aus  einer  mit  Cha- 
mottesteinen  ausgemauerten,  kreisrunden  Eisenschale,  welche 
auf  kreisrunden  Schienen  läuft  und,  durch  einen  Zahnkranz 
angetrieben,  in  Bewegung  versetzt  wird.  Das  Material  selbst 
wird  ausserdem  noch  durch  Rührerstäbe  gewendet.  Nach 
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beendigtem  Trocknen  wird  es  durch  eine  centrale  Öffnung 
i mittels  Schaber  entleert.  Eingefüllt  wird  das  Material  durch 
H Öffnungen  im  Gewölbe.  — Für  das  Calcinieren  der  Soda 
: werden  vorteilhaft  auch  Thelenpfannen  verwendet. 

Im  Laboratorium  werden  die  einzelnen  Substanzen  nach 
1 1 dem  genügenden  Abpressen  oder  Absaugen  der  Flüssigkeit 
| durch  Ausbreiten  auf  Lagen  von  Filtrierpapier  oder  auf 
, Thontellern  bei  Zimmertemperatur  getrocknet.  Grössere 
i ' Materialmengen , welchen  eine  erhöhte  Temperatur  nicht 
- schädlich  ist  und  welche  infolge  schleimiger,  zäher  Be- 
i schaffenheit  weniger  gut  von  der  Flüssigkeit  getrennt 
werden  konnten,  trocknet  man  in  Porzellanschalen  auf  dem 
’ Wasser-  oder  Sandbad.  Ebenso  verfährt  man  bei  den  Roh- 
produkten, welche  als  Eindampfrückstände  erhalten  werden. 

: Das  Trocknen  unterstützt  man  durch  häufiges  Wenden  und 
Zerdrücken  der  gebildeten  Knollen  mit  einem  Pistill.  Das 
1 Ende  des  Trocknens  ergiebt  sich,  wie  immer,  aus  der  Ge- 
■ wichtskonstanz  der  Substanz.  Am  häufigsten  dienen  für 
das  Trocknen  sogenannte  Trockenschränke,  welche  ein- 
oder  doppelwandig  angefertigt  werden,  je  nachdem  das 
Heizen  direkt  oder  indirekt  durch  Dampf  oder  Heizgase 
erfolgt.  Die  grösseren  Trockenschränke  werden  in  dem 
Laboratorium  zweckmässig  mit  dem  Destillierapparat  für 
Herstellung  des  destillierten  Wassers  verbunden.  Sollen 
für  das  Heizen  Flüssigkeiten  von  bestimmtem  Siedepunkt 
verwendet  werden,  so  setzt  man  auf  einen  Tubus  des  doppel- 
wandigen Kastens  einen  Rückflusskühler  auf.  Sonst  erfolgt 
die  Temperaturregulierung  dem  Stande  eines  eingesetzten 
Thermometers  entsprechend,  ev.  durch  einen  Thermo- 
regulator.  Jeder  Schrank,  resp.  jeder  Abteil  trägt  für  Her- 
stellung der  nötigen  Luftcirkulation  an  der  Thüre  oben  und 
unten  Öffnungen  und  darüber  durchlochte,  verschiebbare 
Scheiben.  Das  Material  wird  in  entsprechend  dünner  Schicht 
auf  Papier  oder  glasierten  Tellern  ausgebreitet  und  mit 
einem  Spatel  öfters  gewendet.  Die  Kästen  enthalten  meh- 
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rere  Horden  zum  Einschieben  der  Gefässe.  — Trocken- 
trommeln sind  im  Laboratorium  nicht  üblich.  — Das 
Trocknen  im  Vakuum  wird  in  Exsiccatoren  oder  bei  er- 
höhter Temperatur  in  kleinen  Kesseln  mit  Doppelmantel 
vorgenommen.  Letztere  tragen  behufs  Einblick  an  beiden 
Seiten  Glasplatten.  Die  als  Thüre  dienende  eine  Seiten- 
wand kann  unter  Einschaltung  eines  Gummiringes  luftdicht 
verschlossen  werden.  Der  Trocken apparat  steht  mit  einer 
Wasserluftpumpe  in  Verbindung.  Der  Doppelmantel  kann 
mit  Wasser  oder  Glycerin  gefüllt  werden.  — In  Wasser 
unlösliche  organische  Verbindungen,  welche  leicht  schmelzen, 
kann  man  auch  dadurch  trocknen,  dass  man  sie  schmilzt 
und  nach  dem  Erkalten  das  Wasser  von  den  Schmelz- 
kuchen abgiesst. 

B.  Reinigen  flüssiger  Rohprodukte. 

i.  Trocknen  flüssiger  Rohprodukte. 

Flüssige  Rohprodukte  wird  man  vor  dem  Trocknen, 
ähnlich  wie  die  festen  Materialien,  erst  von  dem  bei- 
gemengten Wasser  durch  ein  wiederholtes  Scheiden  befreien. 
Bei  manchen  zähen  Flüssigkeiten,  z.  B.  beim  Steinkohlen- 
teer, trennen  sich  die  Schichten  erst  beim  Erwärmen,  wes- 
halb man  erst  dann  das  abgeschiedene  Wasser  durch  einen 
seitlichen  Probierhahn  ablässt.  Sind  dem  Produkt  mischbare 
Flüssigkeiten,  Anteile  von  Lösungsmitteln,  beigemengt,  so 
erhitzt  man  es  in  cylindrischen  Gefässen  mit  halbkugel- 
förmigem Doppelmantel.  Während  des  Erhitzens  ist  gut 
durchzurühren.  Nach  beendigtem  Trocknen  kann  man  die 
Flüssigkeit  durch  einen  den  Doppelmantel  durchsetzenden 
Hahn  abziehen.  — Geringe  Mengen  gelösten  Wassers  kann 
man  bei  der  Destillation  der  Produkte  im  Vorlauf  oder 
als  Rückstand  abtrennen. 

Im  Laboratorium  wird  in  ähnlicher  Weise  verfahren, 
indem  man  die  Flüssigkeiten  mittels  Filtration  durch 
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genässte  Filter  oder  durch  Scheiden  von  Wasser  trennt  und 
i dann  in  Schalen  auf  dem  Wasserbad  trocknet.  Die  Roh- 
produkte, welche  behufs  Reinigung  der  Destillation  zu 
unterwerfen  sind,  müssen  im  Interesse  einer  ungestörten 
Destillation  und  einer  guten  Ausbeute  vorher  mit  beson- 
deren Trockenmitteln  behandelt  werden.  Letztere  sind  so 
zu  wählen,  dass  sie  nicht  auf  die  Substanz  einwirken,  hin- 
gegen das  Wasser  oder  sonstige  Beimengungen  binden. 
Als  Trockenmittel  werden  verwendet:  Kaliumcarbonat  (für 

• Ester),  Natriumsulfat  (allgemein  verwendbar),  Natrium- 
hydroxyd (für  Basen),  Chlorcalcium  bezw.  Chlorzink  (aus- 
geschlossen bei  Alkoholen  und  Basen  [als  Produkte!],  da 

diese  Doppelverbindungen  bilden),  Ätzkalk  (für  Alkohol  und 
Basen),  Kupfervitriol  (vielfach  verwendbar),  Natrium  (für 
Kohlenwasserstoffe)  und  Phosphorsäureanhydrid  sowie  konz. 
Schwefelsäure  als  energischste  Mittel.  Diese  scharf  ge- 

• trockneten,  ev.  geschmolzenen  Materialien  werden  in  ent- 
5 sprechender  Menge  in  das  flüssige  Rohprodukt  oder  in 

dessen  verdünnte  Äther-,  Benzol-  etc.  Lösung  eingetragen. 
'Man  lässt  nach  dem  Umschütteln  und  dem  Verschliessen 
1 des  Gefässes  so  lange  stehen,  bis  die  Flüssigkeit  klar  ge- 
worden ist.  Hierauf  filtriert  man  von  dem  Trockenmittel 
. ab  und  spült  den  Rückstand  mit  Lösungsmittel  ab.  Diese 
' Waschflüssigkeit  wird  bei  unverdünnten  Produkten  für  sich 
verdampft.  Man  wählt  hierzu  den  später  benötigten  Destil- 
lierkolben. Hat  sich  das  Trockenmittel  in  Berührung  mit 
der  Substanz  verflüssigt,  so  müssen  die  Schichten  durch 
Abgiessen  und  Scheiden  getrennt  werden,  damit  man  als- 

Idann  das  Trocknen  vervollständigen  kann.  Die  letzten 
Anteile  von  Lösungsmittel  entfernt  man  im  Vakuumexsiccator, 
in  welchen  die  Flüssigkeiten  auf  flachen  Gefässen  (d.  h.  in 
dünner  Schicht)  eingestellt  werden. 

Es  sei  im  Anschluss  hieran  das  Reinigen  der  üblichen 
Lösungsmittel  beschrieben.  — Absoluten  Alkohol  erhält 
man  durch  zweitägiges  Stehenlassen  von  g6°/0igem  Alkohol 
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mit  Ätzkalkstücken.  Das  in  einem  verschlossenen  Rund- 
kolben enthaltene  Gemisch  wird  dann  abdestilliert.  Man 
kann  auch  den  reichlich  mit  Kalk  versetzten  Alkohol  in 
einem  geräumigen  Kolben,  welcher  nur  zur  Hälfte  gefüllt 
werden  darf,  mehrere  Stunden  am  Rückflusskühler  kochen 
und  dann  abdestillieren.  Ein  Zusatz  von  Ätzbaryt  ist  vor- 
teilhaft, um  die  völlige  Entwässerung  an  der  auftretenden 
Gelbfärbung  zu  erkennen.  — Benzol  wird  behufs  Ent- 
fernung von  Schwefelkohlenstoff  mit  gesättigter  alkoholischer 
Kalilauge  behandelt  und  hierauf  destilliert.  Das  Destillat 
wird  durch  einen  trockenen  Luftstrom  völlig  getrocknet.  — 
Toluol  reinigt  man  durch  Schütteln  mit  Salzsäure  und  mit 
konz.  Schwefelsäure  von  Pyrrol  und  Thiotolen.  — Chloro- 
form wird  mit  Wasser  geschüttelt  und  dann  mit  Chlorcal- 
cium oder  überhaupt  nur  mit  letzterem  getrocknet.  — Tetra- 
chlorkohlenstoff reinigt  man  vor  der  Destillation  mit  konz. 
Natronlauge  und  Schwefelsäure.  — Schwefelkohlenstoff 
schüttelt  man  in  einer  Flasche  mit  möglichst  viel  Queck- 
silber. — Petroläther  wird  mit  konz.  Schwefelsäure  ge- 
waschen. — Äther  wird  in  einem  mit  Chlorcalciumrohr 
versehenen  Rundkolben  durch  eingepressten  Natriumdraht 
getrocknet  und  dann  destilliert. 

2.  Destillieren  flüssiger  Rohprodukte. 

Flüssige  Rohprodukte  werden  vorwiegend  durch  Destil- 
lation gereinigt,  wobei  als  Kriterium  der  Reinheit  der 
innerhalb  enger  Grenzen  oder  völlig  konstante  Siedepunkt 
gilt.  Die  das  Produkt  verunreinigenden  Beimengungen  wer- 
den als  niedriger  oder  höher  siedende  Anteile  abzutrennen, 
d.  h.  gesondert  aufzufangen  sein.  Man  bezeichnet  diese 
Destillatmengen  als  Vorlauf  und  Nachlauf.  Je  enger  aber 
die  Siedetemperaturen  von  Produkt  und  Beimengungen 
liegen  oder  je  schwieriger  ihre  Trennung  ist,  um  so  wirk- 
samer muss  die  Destillationseinrichtung  sein,  damit  die 
Trennung  auch  innerhalb  kleiner  Temperaturintervalle  sicher 
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j ermöglicht  wird-.  Ein  häufig  wiederholtes  Destillieren  der 
Destillatmengen  von  systematisch  ausgewählten  Temperatur- 
. grenzen  wirkt  in  gleichem  Sinne.  Es  ist  aber  einfacher,  die 
Trennung  wie  bei  den  Kolonnenapparaten  durch  einmaliges 
Abdestillieren  zu  bewirken.  Diese  Apparate  enthalten  eine 
Reihe  von  Zwischenböden,  resp.  Flüssigkeitsschichten,  deren 
jede  einzelne  nur  der  Flüssigkeitsdampf  von  einer  sich  ein- 
- stellenden  bestimmten  Temperatur  unverdichtet  durchstreicht. 
Die  übereinander  angeordneten  Böden  stellen  daher  gleich- 
zeitig Destillationsflüssigkeit  und  Destillat  dar  und  als  solche 
.geben  sie  die  niedrig  siedenden  Anteile  ab  oder  lassen  sie  un- 
verdichtet hindurch,  während  die  höher  temperierten  Dämpfe 
.kondensiert  Zurückbleiben  und  ihr  grösserer  Wärmevorrat 
:zum  Erhalten  des  Destillierens  dient.  Je  nach  dem  Anteil 
und  dem  Siedeverhalten  der  Beimengungen  wird  man  also 
die  Reinigung  flüssiger  Rohprodukte  durch  einfache  oder 
innerhalb  gewisser  Temperaturgrenzen  wiederholte  — frak- 
t tionierte  — Destillation  bewirkt. 

Die  einfache  Destillation  von  Flüssigkeiten,  z.  B.  von 
. Anilin,  Dimethylanilin  etc.  wird  in  den  für  die  Destillation 
■ der  Lösungen  üblichen  Apparaten  vorgenommen.  Niedrig 
s siedende  Flüssigkeiten,  z B.  die  Leichtöle  des  Steinkohlen- 
iteers,  werden  aus  cylindrischen  Blasen,  mit  eingelegter 
1 Dampfschlange,  abdestilliert.  Die  Blasen  sind  mit  Wärme- 
s schutzmasse  umgeben  und  tragen  einen  Helm  mit  unten 
angebrachtem  Schutzblech,  ähnlich  den  Domen  der  Dampf- 
kessel. Hierdurch  wird  ein  Mitreissen  von  Flüssigkeit 
vermieden;  die  kondensierten  und  zurückgehaltenen  Anteile 
fliessen  durch  mehrere  Öffnungen  in  den  Kessel  zurück. 
Nach  dem  Abdestillieren  von  Benzol  und  Toluol  bringt 
man  den  Rückstand  durch  stark  gespannten  Dampf  zum 
Sieden.  Man  lässt  ferner  während  des  Erhitzens  durch  ein 
am  Boden  liegendes  Verteilungsrohr  überhitzten  Dampf 
ausströmen,  damit  der  Boden  rein  geblasen  werde.  — 
Ein  Destillierapparat  für  hochsiedende,  bei  gewöhnlicher 
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Temperatur  feste,  Substanzen  z.  B.  a-Naphtol  ist  in  folgen- 
der Weise  angeordnet:  Die  übliche  Destillierblase  wird  in 
einem  Ölbad  geheizt.  Ihr  Helm  trägt  als  Fortsatz  eine 
doppelwandige,  konische  Kondensatorröhre.  Letztere  ist 
etwas  geneigt  und  kann  mittels  eines  Doppelmantels  durch 
Dampf  oder  Wasser  so  gekühlt  bezw.  geheizt  werden, 
dass  das  Naphtol  nicht  erstarrt,  sondern  in  zwei  Vorlagen 
abfliesst.  Diese  Gefässe  tragen  innen  eine  Heizvorrichtung 
und  sind  zum  getrennten  Auffangen  von  Vorlauf  und  Pro- 
dukt bestimmt.  Der  Kondensator  trägt  einen  Hahn  zur 
Entnahme  von  Proben.  An  die  Vorlagen  sind  ein  schwach 
ansteigendes  Kondensatorrohr  und  ein  Gefäss  mit  Natron- 
lauge angeschlossen.  Letzteres  Gefäss  ist  mit  der  Luftpumpe 
verbunden,  da  die  Destillation  im  Vakuum  vorgenommen 
wird.  — Bei  der  Destillation  von  Flüssigkeiten  im  Vakuum 
ist  sonst  das  Destilliergefäss  mit  einem  Schlangenkühler 
und  einer  geschlossenen  Vorlage  verbunden.  Das  Destillier- 
gefäss trägt  seitlich  den  Stutzen  für  die  abdestillierenden 
Dämpfe;  der  Deckel  wird  durch  Schrauben  angezogen  oder 
selbstthätig  durch  Atmosphärendruck  aufgepresst. 

Die  fraktionierte  Destillation  von  Rohprodukten  (Rektifi- 
kation bezeichnet  nur  eine  wiederholte  Destillation)  wird  in 
besonderen  Kolonnenapparaten  vorgenommen.  Letztere  be- 
stehen aus  Destillierkessel,  Kolonne,  Kühler  und  Vorlage.  Der 
Kessel  ist  aus  Kupfer-  oder  Kesselblech  gefertigt  und  steht 
in  einem  als  Wasserbad  dienenden,  abgesägten  Fass  oder 
erhält  seine  Heizung  durch  eine  eingelegte  Dampfschlange. 
In  letzterem  Falle  steht  der  Kessel  frei.  Die  Armatur  der 
Kessel  besteht  in  einem  Mannlochdeckel  (zum  Einfüllen  der 
Flüssigkeiten)  und  einem  Ablasshahn.  Wird  die  zu  frak- 
tionierende Flüssigkeit  erst  durch  Destillation  des  Reak- 
tionsgemisches erhalten,  so  lässt  man  die  in  einem  Kühler 
kondensierten  Dämpfe  durch  einen  Fortsatz  des  Kühlers, 
welcher  zwischen  zwei  Hähnen  eine  vertikal  gestellte  Glas- 
röhre, als  Schauglas  dienend,  trägt,  in  den  Kessel  fliessen. 


Destillieren  flüssiger  Rohprodukte. 


133 


Nach  beendigter  Destillation  schliesst  man  den  einen  Hahn 
und  beginnt  das  Fraktionieren.  An  Stelle  des  Ablasshahnes 
ist  in  den  Deckel  ein  Tauchrohr  mit  Hahn  eingesetzt,  da 
der  Destillationsrückstand  durch  komprimierte  Luft  heraus- 
gehoben wird.  Die  Kolonne  ist  in  der  Mitte  des  Deckels 
aufgesetzt  und  besteht  in  der  einfachen  Form  aus  einer 
Röhre,  welche  unten  durch  eine  gelochte  Scheibe  abge- 
schlossen und  bis  zu  geeigneter  Höhe  mit  Kieselsteinen 
gefüllt  ist.  Der  mit  Schrauben  aufgedichtete  Deckel  trägt 
das  Thermometer.  Die  Dämpfe  entweichen  durch  einen 
seitlichen  Stutzen  nach  dem  Kühler,  dessen  Abflussrohr 
wieder  einen  Ansatz  mit  zwei  Hähnen  und  dazwischen  ein 
Glasrohr  trägt.  Als  Vorlage  dient  ein  cy lindrisches  Gefäss, 
welches  ev.  in  einem  mit  Eis  kalt  gehaltenen  Luftraum 
(z.  B.  einem  Fass  mit  geteiltem  Deckel)  steht.  Die  Höhe 
der  Kolonne  richtet  sich  nach  dem  Siedeverhalten  des 
Rohproduktes;  für  die  Trennung  der  Äthylamine  wählt 
man  z.  B.  3 — 4 m hohe  Kolonnen.  Will  man  von  der 
Lufttemperatur  unabhängig  bleiben,  so  umgiebt  man  den 
oberen  Teil  der  Kolonne  mit  einem  aufgedichteten  Mantel, 
mit  einem  Gefäss,  welches  zur  Aufnahme  von  Kühlflüssig- 
keit dient.  Die  Kolonnen  können  dann  für  ziemlich  reine, 
leicht  siedende  Flüssigkeiten  kürzer  (1,5 — 1,8  m lang)  und 
schmaler  gewählt  werden.  — Die  Wirkungsweise  der  eigent- 
lichen Kolonnenapparate  ist  bereits  früher  (Seite  104)  be- 
schrieben worden.  Für  die  fraktionierte  Destillation  von 
Alkohol  und  Leichtöl  verwendet  man  zwei  verschiedene 
Arten  von  Kolonnen,  welche  sich  durch  die  Form  der 
Zwischenböden  unterscheiden.  Letztere  können  die  Gestalt 
der  bereits  beschriebenen  Glockenböden  oder  eingesetzter 
Siebböden  zeigen.  Die  Siebböden  bestehen  aus  verzinnten 
Kupfer-  oder  Eisenscheiben,  welche  eine  Anzahl  kleiner 
Löcher  tragen.  Jeder  Boden  ist  an  der  einen  Seite  der 
Peripherie  mit  einer  Schale,  in  welche  das  Überlaufrohr 
des  nächst  höheren  Bodens  eintaucht,  und  an  der  anderen 
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Seite  mit  einem  Ablaufrohr  versehen.  Die  Flüssigkeit  soll 
den  gesamten  Boden  bestreichen,  bevor  sie  abfliesst.  Für 
das  richtige  Funktionieren  einer  Kolonne  ist  eine  bestimmte 
Menge  zurück-  und  abwärtsfliessender  Flüssigkeit  nötig. 
Diesen  Rücklauf  stellt  man  durch  teilweise  Kondensation 
der  abziehenden  Dämpfe  her.  Man  lässt  zu  diesem  Zweck 
die  Dämpfe  einen  absteigenden  Kühler  durchströmen  und 
kondensiert  hierbei  einen  Teil  der  Dämpfe.  Das  Destillat 
fliesst  vor  dem  aufwärts  gerichteten  Knie  im  Kühlerabfluss- 
rohr durch  eine  angesetzte  Röhre  nach  dem  obersten  Boden 
der  Kolonne  zurück.  Die  nicht  verdichteten  Dämpfe  wer- 
den alsdann  in  einem  zweiten,  dem  eigentlichen  Kühler 
kondensiert  und  fliessen  durch  ein  Schauglas  nach  dem 
Sammelbehälter  oder  dem  untergesetzten  Ballon  ab.  Das 
Schauglas  ist  eine  Art  Überlaufrohr,  in  welchem  ein  Aräo- 
meter schwimmt.  Der  Rücklauf  besteht  aus  den  am 
niedrigsten  siedenden  Anteilen.  Seine  Menge  ist  durch 
mehr  oder  weniger  eingeschränkte  Kühlung  entsprechend 
zu  bemessen.  Der  Kondensator  kann  an  Stelle  der  Kühl- 
schlange auch  aus  einer  oberen  und  einer  unteren  Trommel, 
welche  durch  Kupferröhren  verbunden  und  in  einem 
Kühlgefäss  angebracht  sind,  bestehen.  — Die  Glocken- 
kolonnen arbeiten  mit  weniger  Druck  und  bieten  den  wei- 
teren Vorteil,  dass  bei  ihnen  ein  Überspritzen  von  Flüssig- 
keit infolge  der  massiven  Wände  und  der  grösseren  Ent- 
fernung der  Böden  ausgeschlossen  ist. 

Im  Laboratorium  werden  die  einfachen  Destillationen 
flüssiger  Rohprodukte  in  Fraktionierkolben  vorgenommen. 
Grössere  Mengen  kann  man  aus  Rundkolben,  in  welche 
mittels  Korkring  ein  T-rohr-Einsatz  dicht  eingepasst  wurde, 
abdestillieren.  Die  Dämpfe  niedrig  siedender  Flüssigkeiten 
werden  in  kurzen,  energisch  gekühlten  Schlangenkühlern 
verdichtet.  Bei  hoch  siedenden  Flüssigkeiten  verwendet  man 
für  die  Kondensation  nur  eine  Kühlröhre.  Das  Heizen  er- 
folgt bei  niedrigsiedenden  Produkten  durch  Mikrobrenner 
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i oder  durch  Eintauchen  der  Kolben  in  Kasserolle  mit  heissem 
| Wasser  bezw.  geheizte  Wasserbäder.  Die  sonst  allgemein 
|:  auf  einem  Drahtnetz  ruhenden  Destillierkolben  werden 
| unter  Hin-  und  Herfächeln  mit  dem  Brenner  langsam 
< ange wärmt.  Haben  sich  die  Wände  mit  Wasser  stärker 
jj  beschlagen,  so  dass  Tropfenbildung  eintritt,  so  wischt 
ji  man  den  Kolben  ab  und  setzt  dann  das  Erwärmen 
fort.  Sobald  die  Flüssigkeit  ins  Sieden  gerät,  reguliert 
man  die  Heizung,  um  ein  gleichmässiges  Abdestillieren 
zu  erreichen.  Man  notiert,  bei  welcher  Temperatur  die 
ersten  Tropfen  Destillat  übergegangen  sind,  und  be- 
trachtet als  Vorlauf  diejenigen  Mengen  Destillat,  welche 
während  eines  mehr  oder  minder  schnellen  Ansteigens  des 
Quecksilberfadens  des  Thermometers  abdestilliert  sind.  Die 
Vorlage  wird  beim  Erreichen  der  konstanten  Siedetempe- 
ratur gewechselt  und  hierauf  die  eigentliche  Fraktion  ab- 
destilliert. Sobald  die  letzten  Anteile  Destillat  gefärbt  er- 
scheinen infolge  von  Zersetzung  der  Destillationsflüssigkeit 
und  damit  auch  die  Temperatur  ansteigt,  trennt  man  das 
Übergehende  als  Nachlauf  ab.  Die  Fraktionierkolben  sollen 
bei  leicht  siedenden  Flüssigkeiten  das  Kondensationsrohr 
möglichst  hoch  über  der  Kugel  tragen,  während  man  bei 
hoch  siedenden  Produkten  die  Rückflusskühlung  möglichst 
umgehen  wird,  indem  man  das  Rohr  nahe  der  Kugel  an- 
bringen lässt.  Die  Kolben  seien  zu  2/3  mit  der  Destillations- 
flüssigkeit gefüllt.  Das  Erhitzen  des  Inhaltes  ist  durch  die 
Grösse  und  Entfernung  der  Flamme  so  vorzunehmen,  dass 
eine  Überhitzung  der  Gefässwände  nicht  eintreten  kann.  Das 
Quecksilbergefäss  des  Thermometers  befinde  sich  etwas 
oberhalb  der  Kugel.  Es  ist  (ohne  grossen  Druck  anzu- 
wenden!) in  einen  Korkstöpsel  eingesetzt.  Letzterer  trägt 
noch  ein  Gaszuleitungsrohr,  wenn  die  Destillation  behufs 
Vermeidung  von  Zersetzungen  in  einem  besonderen  Gas- 
strome, z.  B.  im  Salzsäure-  oder  Kohlensäurestrom,  vor- 
genommen werden  musste.  Als  Vorlagen  dienen  für  Vor- 
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und  Nachlauf  tarierte  Erlenmeyer-  oder  Kochkolben,  da 
diese  Destillate  vor  ihrer  weiteren  Verarbeitung  erst  noch 
getrocknet,  bezw.  gereinigt  werden  müssen.  Die  eigentliche 
Fraktion  wird  in  einem  tarierten  Fraktionierkolben  aufgefangen, 
wenn  eine  Wiederholung  der  Destillation  (Rektifikation)  ange- 
zeigt erscheint.  Der  Rückstand  im  Destillierkolben  wird  ev. 
behufs  Reinigung  in  einem  Lösungsmittel  aufgenommen  und 
dann  weiter  verarbeitet  oder  nach  dem  Einfüllen  von  Wasser 
im  Dampfstrom  direkt  abdestilliert  etc.  Grössere  Rückstand- 
mengen  destilliert  man  nochmals  für  sich  in  einem  kleineren 
Fraktionierkolben. 

Die  Destillation  im  Vakuum  ist  bereits  Seite  83  be- 
schrieben. Es  sei  hier  noch  hinzugefügt,  dass  behufs  Fest- 
stellung der  konstanten  Siedetemperatur  ein  Manometer 
(Vakuummeter)  zwischen  Vorlage  und  Vakuumpumpe  ein- 
geschaltet werden  muss.  Die  Vakuummeter  sind  abgekürzte 
Barometerrohre  und  gestatten  infolge  ihrer  von  der  Mitte 
aus  nach  oben  und  unten  fortschreitenden  Teilung  die  je- 
weilige Druckhöhe  abzulesen.  Bei  Verwendung  von  Wasser- 
strahlpumpen fügt  man  noch  ein  Rückschlagsventil,  ev.  eine 
Saugflasche,  in  die  Leitung  ein.  Dieses  Ventil  besteht  aus 
einer  Glasröhre,  welche  an  zwei  Stellen  in  länglicher  Form 
schwach  aufgeblasen  ist.  Innerhalb  dieser  Ausbauchungen 
befindet  sich  das  Ventil,  welches  aus  einem  etwas  zuge- 
spitzten Glasstab  mit  darüber  geschobenen  Stück  Gummi- 
schlauch hergestellt  ist.  Dieses  freibewegliche  Ventil  wird 
beim  Zurücksteigen  des  Wassers  mitgenommen  und  an  der 
Verengung  festgepresst.  — Die  Flüssigkeiten  sind  vor  der 
Destillation  besonders  gut  zu  trocknen,  da  ein  genügendes 
bezw.  beständiges  Vakuum  erst  nach  der  Entfernung  des 
Wassers  zu  erzielen  ist.  Hat  man  die  eigentliche  Siedetempe- 
ratur erreicht,  so  unterbricht  man  die  Destillation  und  lüftet 
langsam  den  Zuleitungsschlauch.  Hierauf  wechselt  man  die 
Vorlage  und  führt  dann  die  gewünschte  Destillation  durch. 
Es  können  auch  zwei  aneinander  geschlossene  Kolben  als 
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Vorlagen  dienen;  man  dreht  nach  dem  Abdestillieren  des 
/orlaufes  den  ersten  Kolben,  so  dass  die  Flüssigkeit  nun 
I lurch  sein  Kondensationsrohr  nach  dem  zweiten  direkt  ab- 
: liesst.  Die  Destillationskolben  dürfen  nur  zu  einem  Drittel 
■gefüllt  werden,  da  die  Dampfblasen  bei  diesen  Destillationen 
wesentlich  grösser  sind  und  leicht  ein  Übersteigen  des  In- 
! ualtes  herbeiführen  können.  Zur  Vermeidung  von  Siede- 
: .'erzug  giebt  man  Stücke  von  Thonscherben  oder  Glas- 
;apillaren  oder  Holzstäbe  in  den  Kolben.  Man  kann 
: auch  eine  zur  feinen  Haarkapillare  ausgezogene  Glasröhre 
lurch  den  Stöpsel  des  Kolbens  in  die  Flüssigkeit  hinab- 
•eichen  lassen.  Die  Glasröhre  trägt  an  ihrem  anderen  Ende 
iin  Stück  Gummischlauch  mit  einer  Schraubenklemme,  durch 
leren  leichtes  Lüften  man  feine  Luftblasen  in  der  Flüssig- 
ceit  aufsteigen  lässt.  Die  Kolben  werden  auf  einem  Draht- 
letz  (mit  Drahtschutz  umgeben)  oder  im  Olbade  erhitzt.  — 
Grössere  Mengen  von  flüssigen  Rohprodukten  destilliert 
man  aus  emaillierten  eisernen  Kesseln,  welche  in  Luft- 
bädern geheizt  werden,  ab.  Die  Deckel  der  Kessel 

werden  mit  Bleidichtung  durch  Schrauben  aufgepresst  oder 
hie  tragen  einen  hohen,  abgedrehten  Bord  und  werden 
Hann  selbstthätig  gedichtet.  Undichte  Stellen  verschliesst 
man  durch  Einsaugenlassen  von  Mennigebrei.  Der  Deckel 
rcrägt  zwei  Stutzen  für  die  Thermometer,  von  denen  eines 
r'n  die  Flüssigkeit  und  eines  in  den  Dampfraum  taucht. 
Der  Stutzen  für  die  abdestillierenden  Dämpfe  ist  bei  brei- 
teren Kesseln  im  Deckel,  bei  schmaleren  seitlich  angebracht. 
Der  Kühler  besteht  aus  einem  Schlangenrohr  oder  einem 
geraden  Rohr,  welches  von  einem  Kühlkasten  umgeben  ist. 
An  dem  Abflussrohr  des  Kühlers  ist  ein  Gabelrohr  mit 
Hähnen  angebracht.  An  letzteres  werden  starkwandige 
Rundkolben  (bis  zu  5 Liter  Inhalt)  angeschlossen;  der  ab- 
dichtende  Stopfen  trägt  auch  das  Verbindungsrohr  nach 
der  Vakuumpumpe.  Die  Kühler  erhalten  für  bestimmte 
Zwecke  (z.  B.  Destillation  künstlicher  Riechstoffe)  Silberrohre. 
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Die  fraktionierte  Destillation  von  Flüssigkeiten  wird 
unter  Verwendung  von  Kolonnen-Aufsätzen  (Siederöhren) 
vorgenommen.  Letztere  sind  in  verschiedener  Ausführung  im 
Gebrauche.  Die  Hempersche  Kolonne  besteht  aus  einem 
Glasrohr,  welches  unten  verengt  ist  und  oben  an  der  Seite 
einen  Stutzen  trägt.  Die  untere  Öffnung  wird  durch  eine  Sieb- 
platte oder  durch  ein  gelochtes  kleines  Gefäss  geschlossen, 
damit  die  Kolonne  mit  Glasperlen  angefüllt  werden  kann. 
Die  Würtz’sche  Kolonne  ist  ein  Glasrohr  mit  2 — 3 kugel- 
förmigen Erweiterungen.  Die  Linnemann’sche  Kolonne  ist 
in  der  Art  der  Würtz’schen  Anordnung  gleich;  sie  enthält 
nur  in  den  Rohrstücken  zwischen  den  kugelförmigen  oder 
elliptischen  Erweiterungen  je  2 — 3 Platinsiebe  eingeschmolzen,  i 
Das  Thermometer  wird  in  allen  Kolonnen  bis  etwas  unter-  | 
halb  des  Kondensationsrohres  eingeschoben.  Die  Kolonne  : 
wird  auf  einen  Rundkolben  oder  Erlenmeyer-Kolben  auf-  ä 
gesetzt.  Man  hat  auch  Kolben  mit  angeschmolzenem  Kugel-  : 
fortsatz;  bei  diesen  nehmen  die  Kugeln  nach  oben  zu  im  I 
Durchmesser  ab.  Der  Zweck  der  Aufsätze  ist,  eine  be-  1 
stimmte  Menge  Rücklauf  zu  bilden.  Die  hierfür  nötige  : 
Kühlung  der  Dämpfe  wird  durch  das  Füllmaterial,  das 
Auseinanderfallen  der  Dampfmassen,  das  Durchströmen  der 
mit  Flüssigkeit  bedeckten  Siebe  bewirkt.  Es  können  natür- 
lich nur  Flüssigkeiten  in  dieser  Weise  destilliert  werden,  1 
welche  das  längere  Erhitzen  ohne  Zersetzung  ertragen.  — 
Das  fraktionierte  Destillieren,  welches  in  einer  Wiederholung 
der  üblichen  Destillationen  besteht,  wird  in  folgender 
Weise  ausgeführt:  Man  trennt  bei  der  ersten  Destillation 
soviel  Fraktionen  ab,  als  eigentliche  Siedetemperaturen  und 
Temperaturintervalle  (die  jeweiligen  Vorläufe)  vorhanden 
sind.  Darauf  destilliert  man  jede  eigentliche  Fraktion,  von 
der  niedrigst  siedenden  beginnend,  ab  und  fängt  die  richtig 
siedenden  Anteile  gesondert  auf,  während  die  Vor-  und 
Zwischenfraktionen  mit  den  bereits  vorhandenen  vereint 
werden.  Alsdann  werden  die  Vor-  und  Zwischenfraktionen 
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; aach  ihrem  Wert  gesondert  und  das  geeignete  den  Haupt- 
I Fraktionen  zugefügt.  Letztere  werden  dann  nochmals  destilliert 
j md  zwar  so,  dass  der  innerhalb  2 — 3 Graden  siedende 
I Anteil  als  reines  Produkt  gilt  und  die  Destillate  der  näch- 
| jten  Temperaturgrade  als  weniger  reine  Produkte  gesondert 
aufgehoben  werden.  Auf  letztere  werden  auch  thunlichst 
alle  Zwischenfraktionen  verarbeitet.  — Die  fraktionierte 
Destillation  im  Vakuum  wird  in  ähnlicher  Weise  ausgeführt, 
aur  dient  als  Vorlage  ein  Exsiccator  oder  ein  besonderes 
Verteilungsgefäss.  Der  Exsiccator  hat  einen  seitlichen 
oberen  Tubus,  durch  welchen  das  Kühlrohr  eingeführt 
wird,  und  einen  unteren  für  den  Vakuumanschluss.  Der 
Deckel  des  Exsiccators  besitzt  ebenfalls  einen  Tubus  und 
zwar  in  der  Mitte.  Durch  letzteren  ist  ein  Handgriff, 
welcher  einen  Stöpsel  durchsetzt  und  unten  ein  Gestell 
•.  trägt,  eingeführt.  Das  runde  Gestell  trägt  an  seiner  Peri- 
pherie eine  Reihe  von  Vorlagen,  welche  nacheinander 
durch  Drehen  des  Hebels  unter  den  Ausfluss  des  Kühlers 
.gebracht  werden  können.  — Das  Verteilungsgefäss  ist  eine 
. Art  Erlenmeyer-Kolben  mit  4 — 6 Ansatzstutzen  am  Boden, 
j Jeder  Stutzen  trägt  eine  Vorlage.  Die  Verteilung  des  De- 
s stillates  bewirkt  man  dadurch,  dass  man  an  die  Kühlröhre 
teinen  Vorstoss  setzt,  dessen  leicht  nach  der  Seite  gebogene 
: Röhre  es  ermöglicht,  durch  Drehen  des  Verteilungsgefässes 
jede  der  in  einer  Kreislinie  angeordneten  Vorlagen  einzu- 
s schalten.  Der  Stutzen  für  die  Vakuumleitung  ist  an  dem 
Vorstoss  angebracht. 

3.  Waschen  von  Ölen. 

Öle,  welche  an  sich  neutral  reagieren,  aber  Beimeng- 
ungen sauren  oder  basischen  Charakters  enthalten,  können 
durch  Vermischen  mit  chemischen  Agentien  gereinigt  wer- 
den. Haben  sich  dann  die  Flüssigkeitsschichten  wieder  ge- 
trennt, so  entfernt  man  das  Waschmittel  durch  Scheiden. 
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Das  Öl  wird  hierauf  in  gleicher  Weise  noch  mit  Wasser 
gewaschen.  Das  Vermischen  des  Öles  wird  in  verbleiten, 
cylindrischen  Gefässen  vorgenommen,  wenn  saure  Wasch- 
mittel verwendet  werden.  Zum  Rühren  kann  ein  Gitter- 
rührwerk, ein  Emulsor  oder  Luft  dienen.  Die  Temperatur 
des  Gemisches  wird  nötigenfalls  durch  eine  eingelegte 
Dampfschlange  erhöht.  Für  das  nachträgliche  Scheiden 
des  Gemisches  ist  ein  Ablasshahn  seitlich  bezw.  am  Boden 
des  Gefässes  angebracht.  In  der  angegebenen  Weise  wer- 
den z.  B.  die  fetten  Öle,  Mineralöle,  Teer-Vorläufe,  etc. 
mit  konz.  Schwefelsäure,  bezw.  Schwefelsäure  und  Natron- 
lauge gereinigt. 

Im  Laboratorium  schüttelt  man  Öle  in  Schütteltrichtern 
oder  bei  grösseren  Mengen  in  Flaschen  mit  dem  passenden 
Waschmittel  durch.  Letzteres  muss  sich  selbstverständlich 
indifferent  gegen  die  eigentliche  Substanz  verhalten.  Bei 
kleineren  Mengen  von  Öl  oder  wenn  es  etwas  wasserlös- 
lich ist,  verdünnt  man  es  häufig  mit  einem  Lösungsmittel, 
z.  B.  Äther,  Benzol  etc.  Mit  letzteren  sind  die  Wasch- 
wässer nochmals  auszuschütteln.  Etwa  sich  bildende  Emul- 
sionen sind,  wie  bereits  Seite  78  angegeben,  zu  entfernen. 
Kann  sich  beim  Waschen  ein  Gas  entwickeln,  wie  z.  B. 
beim  Schütteln  von  rohen  Estern  mit  Sodalösung,  so  ist 
das  Mischen  zuerst  im  offen  gehaltenen  Schütteltrichter  vor- 
zunehmen. 

f 

4 • Sonstige  Reinigung smet ho  den  von  flüssigen 
Rohprodukten. 

Das  Reinigen  von  flüssigen  Produkten  kann  ausser 
den  erwähnten  Verfahren  noch  durch  Filtrieren,  Ausfrieren- 
lassen, Auskochen,  fraktioniertes  Lösen  und  Fällen,  Ent- 
färben oder  Destillieren  mit  Wasserdampf  bewirkt  werden. 
Die  Ausführung  dieser  Arbeiten  erfolgt  analog  dem  Reinigen 
fester  Rohprodukte. 
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C.  Reinigen  gasförmiger  Rohprodukte. 

Gase  können  nur  durch  Absorption  gereinigt  werden; 
tierbei  wird  entweder  das  gasförmige  Produkt  oder  das 
»eigemengte  Gas  zur  Absorption  gebracht.  Das  Reinigen 
ler  gasförmigen  Rohprodukte  besteht  daher  in  einem  Ver- 
nischen  mit  Waschflüssigkeit.  Diese  Arbeiten  ebenso  wie 
las  Trocknen  von  Gasen  sind  bereits  Seite  28  be- 
schrieben. 

D.  Aufarbeiten  der  Nebenprodukte,  Mutter- 
laugen und  Rückstände. 

Reaktionsgemische,  welche  ausser  dem  eigentlichen  Pro- 
dukt noch  Nebenprodukte  enthalten,  werden  ohne  vorläufige 
Trennung  der  einzelnen  Produkte  aufgearbeitet,  wenn  diese 
Übereinstimmende  Eigenschaften  zeigen.  Die  eigentliche 
Trennung  wird  dann  erst  mit  dem  Gemisch  der  Rohprodukte 
w’orgenommen.  In  jedem  anderen  Falle  wird  man  die  Pro- 
dukte in  der  Reihenfolge  isolieren,  in  welcher  ein  heterogener 
ZZustand  in  dem  Gemisch  mehr  oder  weniger  leicht  herzu- 
ntellen  ist.  Die  Reinigung  der  Nebenprodukte  erfolgt  nach 
-den  vorstehend  angegebenen  Methoden.  Die  Hauptaufgabe 
des  präparativen  Arbeitens  wird  es  aber  sein,  die  Reaktionen 
dhunlichst  einheitlich  zu  leiten  und  somit  die  Menge  der 
Nebenprodukte  bezw.  den  Verbrauch  der  Reagentien  zu 
anderen  Zwecken  einzuschränken. 

Die  Aufarbeitung  der  Reaktionsgemische  liefert  nach 
dem  Abtrennen  der  Produkte  als  Rückstände  Lösungen, 
die  Mutterlaugen  oder  Lösungsrückstände.  Wurde  die 
Trennung  des  Reaktionsgemisches  nicht  in  Lösung,  sondern 
durch  Destillation  vorgenommen,  so  erhält  man  Vorfrak- 
tionen und  Destillationsrückstände. 

Die  Mutterlaugen  enthalten  oft  noch  mehr  oder  min- 
der grosse  Mengen  von  Produkt.  Sind  nur  wenig,  aber 
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konzentrierte  Laugen  vorhanden,  so  werden  bei  deren  Ein- 
engen und  nachträglichem  Abkühlen  die  Reste  der  relativ 
schwerer  löslichen  Produkte  auskrystallisieren.  In  vielen 
Fällen  wird  es  aber  nötig  sein,  die  Mutterlaugen  erst  zu 
reinigen,  z.  B.  durch  Entfärben  oder  Klären,  damit  die 
Krystallisation  nicht  gestört  sei.  Man  kann  zu  gleichem 
Zwecke  auch  das  Produkt  in  Form  einer  schwer  löslichen 
Verbindung  fällen,  diese  abfiltrieren  und  somit  von  sirup- 
artigen Beimengungen  trennen.  Ist  das  in  den  Mutterlaugen 
vorhandene  Produkt  leichter  löslich  als  das  in  Lösung  be- 
findliche Reagensgemenge,  so  kann  letzteres  beim  Einengen 
der  Laugen  durch  Aussoggen  entfernt  werden.  Sind  die  in 
den  Mutterlaugen  enthaltenen  Stoffe  sämtlich  in  gleichem 
Grade  leicht  löslich,  dann  dampft  man  sie  zur  Trockne  ein 
und  bewirkt  die  Trennung  durch  Digerieren  des  Rückstandes 
mit  einem  anderen  Lösungsmittel.  — Die  letzten  Anteile 
schwerer  löslicher  Produkte,  welche  folglich  auch  aus 
grösseren  Laugenmengen  (ev.  von  beträchtlichem  Salzgehalt) 
zu  entfernen  sind,  wird  man  durch  Ausfällen,  Aussalzen 
oder  Extrahieren  gewinnen.  — Der  Gehalt  der  Mutterlaugen 
an  Produkt  ist  auf  jedem  Falle  festzustellen.  Erfolgt  die 
Aufarbeitung  bei  einer  Reihe  von  Versuchen  in  gleicher 
Weise,  so  kann  für  ein  bestimmtes  Volumen  der  Laugen 
ein  gewisser  prozentischer  Wert  angesetzt  werden. 

Nebenprodukte  wird  man  durch  Einengen  der  Laugen 
oder  Änderung  ihrer  Reaktion  abtrennen  können.  Man 
wird  aber  vor  allem  darauf  bedacht  sein,  aus  den  Neben- 
produkten die  ursprünglichen  Reagentien  zu  regenerieren 
(z.  B.  Dimethylanilin  aus  p-Dimethylanilinsulfosäure,  welche 
beim  Schmelzen  eines  Gemisches  der  Meta-  und  Paraver- 
bindung nicht  angegriffen  wird). 

Die  Anteile  der  Reagentien,  welche  bei  der  Reaktion 
nicht  umgesetzt  wurden,  werden  durch  Einengen,  vorwiegend 
aber  durch  Änderung  der  Reaktion  der  Mutterlaugen  zu 
gewinnen  sein.  Als  Beispiel  diene  die  Aufarbeitung  des 
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(.eaktionsgemisches  der  Darstellung  von  Monoäthyl-m-ami- 
ophenol.  Letzteres  wird  durch  Erhitzen  einer  wässerigen 
.esorcinlösung  mit  Monoäthylamin  erhalten.  Das  Reaktions- 
emisch  wird  nach  dem  Entleeren  aus  dem  Autoklaven  mit 
■ | alzsäure  angesäuert;  damit  zuerst  das  nicht  angegriffene 
;[:Lesorcin  mit  Äther  ausgezogen  werden  kann.  Hierauf  fällt 
i tan  das  Amidophenol  durch  Sodalösung  und  äthert  auch 
\ ieses  aus.  Die  verbleibende  Mutterlauge  wird  nach  Zu- 
i .atz  von  überschüssigem,  festem  Natriumhydroxyd  behufs 
„ Lbdestillieren  des  nicht  verbrauchten  Amins  erhitzt. 

Bei  Hilfsstoffen,  welche  für  Reaktionen  verwendet 
l'/urden,  kommt  es  manchmal  als  wesentlich  in  Betracht, 
ttiiie  ursprünglichen  Stoffe  daraus  wiederherzustellen,  zu  re- 
generieren. Es  sei  hier  nur  auf  die  Regenerierung  des 
: Veldonschlammes  oder  des  Bichromates  der  Oxydations- 
. äugen  verwiesen. 

Aus  Lösungsrückständen  wird  man  durch  nochmaliges 
'Auskochen  oder  Auslaugen  direkt  die  Reste  an  Produkt 
))der  nach  Zusatz  von  Reagentien  etwaige  Nebenprodukte 
erhalten  und  somit  wertvolles  Material  bezw.  Zahlenmaterial 
gewinnen. 

Destillationsrückstände  werden  durch  Destillation  oder 
Reinigung  mittels  fraktionierter  Fällung  oder  Destillieren 
r nit  Wasserdampf  auf  einheitliche,  verwertbare  Substanz  ver- 
i irbeitet. 

Als  Beispiel  aus  der  Technik  sei  die  Verarbeitung  der 
Rückstände  aus  der  Leblanc-Sodadarstellung  auf  Schwefel 
oder  Thiosulfat  erwähnt. 

Bei  dem  Arbeiten  im  Laboratorium  ist  auf  ein  voll- 
ständiges Aufarbeiten  der  Reaktionsgemische  besonders  zu 
achten,  da  hierdurch  eine  Kontrolle  der  Resultate  gegeben 
und  die  Reaktion  in  ihrer  Gesamtheit  erst  zu  überblicken  ist. 
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6.  Prüfung  der  Reinprodukte. 

A)  Bestimmung  der  Schmelz-  und  Siedepunkte  von 
chemischen  Verbindungen. 

Die  Reinheit  chemischer  Verbindungen  wird  durch 
deren  Eigenschaft,  bei  konstanter  Temperatur  zu  schmelzen 
bezw.  zu  sieden,  verbürgt  und  erwiesen. 

Für  die  Bestimmung  des  Schmelzpunktes  dienen  zweierlei 
Apparate.  Der  eine  besteht  aus  einem  kleinen  Becherglas, 
welches  zu  zwei  Drittel  mit  Wasser,  Glycerin,  Schwefelsäure 
oder  Paraffin  gefüllt  ist.  In  das  Bad  wird  ein  Thermometer 
eingehängt.  Das  Bad  wird  während  des  Heizens  behufs 
Wärmeausgleich  durchgerührt.  Der  Rührer  ist  aus  einem 
Glasstab  hergestellt  und  wird  mittels  eines  Bindfadens, 
welcher  über  ein  Trapez  (einen  derartig  gebogenen  Glas- 
stab) geschlungen  ist,  in  der  Flüssigkeit  auf-  und  nieder- 
bewegt. Das  Bad  wird  durch  einen  leicht  regulierbaren 
Bunsenbrenner  geheizt.  — Der  andere  Apparat  bezweckt 
in  seiner  Anordnung  den  Quecksilberfaden  des  Thermo- 
meters in  seiner  gesamten  Länge  während  der  Bestimmung 
zu  heizen.  Mit  diesem  Apparat  werden  die  sogenannten 
korrigierten  Schmelzpunkte  festgestellt.  Die  Korrektion, 
welche  infolge  des  Heizens  des  gesamten  Quecksilberfadens 
an  der  sonst  üblichen  Bestimmung  (Apparat  I)  angebracht 
wird,  kann  bis  zu  2°  betragen.  Der  Apparat  stellt  ein 
langes  Reagenzglas  dar,  welches  in  seiner  gesamten  Länge 
von  einem  angeschmolzenen,  weiteren  Cylinder  umgeben 
ist.  Dieser  cylindrische  Mantel  ist  unten  kugelförmig  er- 
weitert und  trägt  an  seinem  oberen  Ende  einen  Glasstopfen, 
dessen  Bohrung  mit  einer  Öffnung  im  Stutzen  überein- 
stimmt. Das  äussere  Gefäss  wird  bis  zur  halben  Höhe 
des  cylindrischen  Teiles  mit  Schwefelsäure  gefüllt.  Heizt 
man  den  Apparat,  so  steigt  die  Säure  noch  etwas  höher 
und  heizt  das  Reagenzglas,  welches  ein  Luftbad  darstellt. 
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j derart,  dass  der  Quecksilberfaden  eines  eingehängten  Ther- 
j nometers  auch  bei  hohem  Stand  sich  noch  innerhalb  der 
I leizenden  Flüssigkeitsschicht  befindet. 

Die  Ausführung  der  Schmelzpunktsbestimmung  ist  in 
| olgender  Weise  vorzunehmen:  Die  zweckmässig  in  einer 
;i  deinen  Achatreibschale  zerriebene  Substanz  wird  in  dünne 
; ;ogenannte  Schmelzpunktsröhrchen  in  1 — 2 mm  hoher 
1-  Schicht  eingetragen.  Die  Röhrchen  befestigt  man  alsdann 
| im  Thermometer,  sei  es  durch  einfache  Adhäsion  nach 

Iiiem  Betupfen  mit  der  Badflüssigkeit,  oder  durch  Einführen 
n einen  über  das  Thermometer  geschobenen  Kautschuk- 
•ing  oder  durch  Befestigen  mittels  eines  Platindrahtes. 

[ Letzterer  wird  vorteilhaft  durch  einen  am  Thermometer 
ingeschmolzenen  Glastropfen  gehalten.  Man  heizt  nun  bei 
gekanntem  Schmelzpunkt  der  Substanz  das  Bad  schnell  bis 
.10  Grad  unterhalb  der  Schmelztemperatur  an,  mässigt  die 
iUeizquelle  und  lässt  nun  erst  den  Wärmeausgleich  unter 
gutem  Umrühren  stattfinden.  Hierauf  steigert  man  langsam 
cdie  Temperatur,  bis  das  Schmelzen  der  Substanz  eintritt. 
[Die  Temperatursteigerung  muss  so  langsam  erfolgen,  dass 
ddie  Beobachtung  innerhalb  der  gewählten  Genauigkeitsgrenze 
s sicher  ausgeführt  werden  kann.  Bei  unbekanntem  Schmelz- 
r punkt  wird  man  zuerst  eine  vorläufige  Bestimmung  bei 
nmässig  schnellem  Anheizen  vornehmen  und  alsdann  die 
i Beobachtung  einengen  und  präzisieren.  Als  eigentliche 
'Schmelztemperatur  ist  das  beginnende  Schmelzen  der  Sub- 
- stanz  zu  betrachten.  Das  Schmelzen  soll  und  wird  bei  reiner 
' Substanz  scharf  erfolgen.  Haften  an  den  höheren  Stellen  der 
Röhrchen  Anteile  der  Substanz,  so  beobachtet  man  meist, 
dass  sich  diese  eher  verflüssigen  infolge  der  Wärmeström- 
ungen in  dem  Bade.  Man  beugt  dem  vor  durch  Abklopfen 
der  oben  haftenden  Teile.  Manche  Substanzen  erweichen 
vor  dem  Schmelzen  und  bilden  eine  trübe  Flüssigkeit, 
welche  erst  später  klar  wird;  sie  besitzen  gleichsam  zwei 
' Schmelzpunkte. 

Wolf  rum.  Chemisches  Praktikum.  II.  IO 
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Bezüglich  der  Substanz  ist  zu  beachten,  dass  diese 
völlig  lufttrocken  sein  muss;  die  Probe  wird  daher  ev. 
vorher  im  Exsiccator  getrocknet.  Nimmt  man  dann  die 
Schmelzpunktsbestimmung  vor,  so  kann  eine  bekannte  Sub- 
stanz hinsichtlich  ihrer  Reinheit  nach  ihrem  Schmelzverhalten 
beurteilt  werden.  Bei  unbekannten  Verbindungen  lässt  sich 
aber  der  eigentliche  Schmelzpunkt  nur  nach  öfterem  Reinigen 
und  Umkrystallisieren  feststellen;  denn  nur  die  Konstanz 
der  gefundenen  Temperatur  erweist  die  Substanz  als  ein- 
heitlich und  damit  den  Schmelzpunkt  als  richtig.  Manche 
Substanzen  besitzen  zwei  Schmelzpunkte,  nämlich  in  dem 
Fall,  dass  sie  in  je  zwei  Modifikationen  Vorkommen. 
Ebenso  zeigen  krystallwasserhaltige  und  wasserfreie  Sub- 
stanzen verschiedene  Schmelzpunkte.  Verbindungen,  welche 
leicht  sublimieren  oder  Wasser  abspalten,  werden  im  beider- 
seits zugeschmolzenen  Röhrchen  erhitzt.  Besonders  hoch- 
schmelzende Verbindungen  erhitzt  man  in  Apparaten  und 
Röhrchen  aus  schwer  schmelzbarem  Glas.  Als  Badflüssig- 
keit dient  Paraffin,  welches  zu  einem  Drittel  abdestilliert 
wurde  und  dann  für  Temperaturen  bis  400°  brauchbar  ist. 
Liegt  die  Möglichkeit  vor,  dass  die  Körper  explodieren, 
so  erhitzt  man  sie  erst  probeweise  in  dem  Röhrchen  direkt 
über  einer  kleinen  Flamme. 

Der  Siedepunkt  kleiner  Substanzmengen  wird  in  ähn-  j 
licher  Weise  bestimmt.  Die  Flüssigkeit  wird  in  eine  enge 
Glasröhre,  welche  einen  kleinen  Ansatz  trägt,  eingefüllt. 
Dieser  Ansatz  wird  mit  der  Substanz  gefüllt.  Man  taucht 
dann  in  letztere  ein  Kapillarröhrchen,  welches  man  in 
geringer  Höhe  zuschmolz.  Man  hat  auf  diese  Weise  ein 
kleines  Bläschen  Luft  in  die  Flüssigkeit  gebracht  und  beim 
Erwärmen  entweichen  kleine  Luftbläschen.  Als  eigentliche 
Siedetemperatur  gilt  die  Temperatur,  bei  welcher  ein  Faden 
kleiner  Dampfbläschen  aufsteigt.  Die  Bestimmung  ist  mehr- 
mals zu  wiederholen;  die  Kapillare  muss  bei  jedem  Ver- 
such erneuert  werden.  Die  Glasröhre  selbst  wird  am  Ther- 
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nometer  so  befestigt,  dass  Ansatz  und  Quecksilberkugel 
n gleicher  Höhe  sind.  Für  diese  Zwecke  kann  auch  vor- 
eilhaft  der  von  Schleiermacher1)  angegebene  Apparat  ver- 
vendet  werden.  Dieser  besteht  aus  einer  kleinen,  U-förmig 
rebogenen  Barometerröhre,  in  deren  geschlossenem  Schenkel 
iber  dem  Quecksilber  die  zu  untersuchende  Flüssigkeit  ein- 
reschlossen  ist.  In  der  Mitte  der  U-röhre  ist  eine  Ver- 


mgung  angebracht,  bis  zu  welcher  das  Quecksilber  reicht. 
Wird  nun  die  U-röhre  in  einem  Bade  erwärmt  und  kommt 
die  Flüssigkeit  ins  Sieden,  so  wird  der  Dampfdruck  den 
Wert  des  atmosphärischen  Druckes  erreichen  und  das  Queck- 
i jilber  steht  dann  (beim  richtigen  Siedepunkt)  gerade  gleich 
ioch  in  beiden  Schenkeln  des  Apparates.  Das  Thermometer 
'st  in  den  offenen  längeren  Schenkel  des  U-rohres  eingeführt. 

— Im  übrigen  bestimmt  man  den  Siedepunkt  durch  Destil- 
lation der  Flüssigkeiten  aus  Fraktionierkolben.  Befindet  sich 

hhierbei  nicht  der  gesamte  Quecksilberfaden  im  Dampf,  so  ist 
eev.  eine  Korrektur  anzubringen.  Zu  dem  Zwecke  kann  man 
laus  demselben  Kolben  eine  ähnlich  siedende  Flüssigkeit 
won  bekanntem,  korrigierten  Siedepunkt  abdestillieren,  oder 
rraan  berechnet  die  Korrektur  nach  dem  Ausdruck: 

L(T  — t). 0,000157°  (0,000157  = Differenz  des  Aus- 
dehnungskoefficienten) 

1 und  fügt  diesen  Betrag  dem  beobachteten  Werte  hinzu. 
Hierbei  bedeutet  L die  Länge  des  Quecksilberfadens  ober- 
■ halb  des  Kondensationsrohres,  T die  beobachtete  Siede- 
temperatur, t die  Temperatur  eines  zweiten  Thermometers, 
welches  in  der  Mitte  des  freien  Quecksilberfadens  ange- 
bracht wird.  — Die  Korrekturen  lassen  sich  vermeiden, 
wenn  Thermometer  mit  verkürzter  Skala  verwendet  werden. 

— Bei  diesen  Bestimmungen  ist  vor  allem  die  Abhängig- 
keit des  Siedepunktes  vom  herrschenden  Barometerdruck 
zu  beachten. 


*)  B.  B.  24.  944. 
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Neue  Thermometer,  welche  zu  diesen  Bestimmungen 
dienen  sollen,  hat  man  vorher  durch  Vergleichung  mit 
einem  Normalthermometer  zu  kontrollieren  und  zu  prüfen. 
Man  bringt  zu  diesem  Zwecke  die  beiden  in  Betracht  kom- 
menden Thermometer  in  ein  gemeinsames  Bad  von  Schwefel- 
säure oder  Paraffin  und  heizt  sie  darin  äusserst  langsam 
(wie  bei  Schmelzpunktsbestimmungen)  an,  um  die  Skala 
von  10  zu  10  Grad  zu  prüfen.  Das  Vergleichen  findet  bei 
aufsteigender  Temperatur  und  bei  feineren  Messungen  unter  . 
zeitweiligem  Anklopfen  der  Instrumente  statt.  Gilt  es  nur, 
den  Eis-  und  Siedepunkt  am  Thermometer  zu  bestimmen,  : 
so  verfährt  man  in  folgender  Weise:  Das  Thermometer  : 
bringt  man  zweckmässig  in  einen  Gefrierpunktsapparat  und 
unterkühlt  in  dem  Gefriercylinder  Wasser  auf  etwa  — i°. 
Es  beginnt  alsdann  die  freiwillige  Ausscheidung  von  Eis,  i 
welch’  letzteres  man  durch  Rühren  möglichst  fein  verteilt. 
Gleichzeitig  steigt  das  Thermometer  auf  den  Eispunkt  und 
verbleibt  dann  auf  dieser  Temperatur.  Der  Siedepunkt  > 
wird  in  einem  besonderen  Siedeapparat  bestimmt.  Dieser  • 
besteht  aus  einem  Kochgefäss,  welches  zwei  ineinander  ; 
angeordnete  Aufsätze  trägt.  Letztere  dienen  dazu,  einen  j 
mit  Dampf  gefüllten  Doppelmantel  zu  bilden,  in  dessen 
Innenraum  das  Thermometer  gebracht  wird.  In  dem  Ge- 
fäss  wird  Wasser  im  Sieden  erhalten;  der  Dampf  entweicht 
durch  Öffnungen,  welche  an  dem  äusseren  Aufsatz  unten  ) 
angebracht  sind. 

Der  konstant  bleibende  Stand  des  Quecksilberfadens 
ist  der  Hundertpunkt  der  Skala. 

B)  Bestimmung  des  specifischen  Gewichtes  von  chemischen  j 
Verbindungen.  Siehe  I.  Teil,  Seite  484  u.  517. 

C)  Bestimmung  der  Löslichkeit  von  festen  Körpern  und  1 
Gasen  in  Flüssigkeiten. 

Die  Löslichkeit  fester  Körper  in  Flüssigkeiten  ist 
wesentlich  abhängig  von  der  Temperatur.  Man  wird  daher 
die  Sättigung  der  Flüssigkeiten  in  einem  Thermostaten 
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'ornehmen  müssen.  Für  die  Ausführung  der  Bestimmungen 
I Üenen  die  abgebildeten  Apparate.  Das  Lösen  der  Substanzen 


Fig.  7. 
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wird  in  Flaschen  vorgenommen,  welche,  auf  einer  Welle 
befestigt,  in  der  Flüssigkeit  des  Thermostaten  bei  horizon- 
taler Lage  der  Achse  rotieren.  Die  Substanz  sei  fein  ge- 
pulvert und  im  genügenden  Überschuss  vorhanden.  Die 
Sättigung  wird  um  so  mehr  Zeit  in  Anspruch  nehmen,  je 
niedriger  die  Temperatur  ist.  Bei  Temperaturen  über  50° 
genügt  ein  einstündiges  Rotierenlassen  der  Mischungen  im 
Schüttelapparat.  Nach  erreichter  Sättigung  stellt  man  die 
Flaschen  aufrecht  und  lässt  das  Gemisch  im  Thermostaten 
sich  absetzen.  Die  überstehende,  klare  Lösung  zieht  man 
mittels  einer  besonderen  Pipette  ab  und  bestimmt  ihren 
Prozentgehalt  an  Substanz  durch  Analyse  oder  einfaches 
Verdampfen.  Die  Menge  der  verwendeten  Lösung  wird 

durch  Wägung  in  der  Pipette  festgestellt.  Behufs  Rück- 

standsbestimmung verdampft  man  die  Lösung  der  Sub- 
stanzen in  leicht  flüch- 
tigen Lösungsmitteln  in 
weitmündigen  Wäge- 
gläsern. Wässerige  Lös- 
ungen werden  in  beider- 
seits weit  ausgezogenen 
Röhren  aus  Kaliglas 
(Enten)  eingedampft.  Die 
beiden  Enden  derRöhren 
sind  nach  oben  gebogen; 
über  das  eine  schiebt 
man  lose  eine  Glasröhre, 
damit  während  des  Hei- 
zens ein  Luftzug  über 
die  Lösung  streiche.  Die 
Heizung  der  Lösung 
wird  so  geleitet,  dass  ein 
Sieden  der  Flüssigkeit 
nicht  eintritt.  — Die  Löslichkeit  fester  Körper  wird  in 
Substanzmengen  pro  100  Teile  Lösungsmittel  angegeben. 
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Die  Bestimmung  der  Löslichkeit  von  Gasen  in  Flüssig- 
ii  Seiten  wird  ähnlich  den  gasanalytischen  Arbeiten  ausgeführt. 

; Das  zu  untersuchende  Gas  wird  in  eine  mit  Quecksilber 
ji  gefüllte  Messröhre  (A),  welche  mit 
Ij  einer  Niveauröhre  (B)  in  Verbin- 
lidung  steht,  eingefüllt.  Die  Mess- 
I röhre  trägt  einen  Dreiweghahn  (a), 

1 .dessen  zweiter  Ansatzstutzen  durch 
leeine  biegsame  Kapillare  aus  Blei 
Inmit  dem  Absorptionsgefäss  (C)  in 
^Verbindung  steht.  Letzteres  wird 
Ivvöllig  mit  der  betreffenden  Flüssig- 
keit gefüllt.  Man  füllt  nun  zuerst 
die  Messröhre  mit  dem  Gas,  indem 
iman  die  Niveauröhre  senkt  und  das 
tGas  einsaugen  lässt.  Vorher  wurde 
cdie  Luft  aus  dem  Kapillarrohr  ver- 
1 drängt.  Man  liest  dann  nach  ge- 
teigneter  Zeit  das  Volumen,  die  Tem- 
iperatur  und  den  Barometerstand  ab.  Ein  Tröpfchen  Wasser, 
'.welches  in  die  Messröhre  gegeben  wird,  soll  die  Luft  vorher 
imit  Wasserdampf  sättigen.  Ist  das  Volumen  abgelesen 
worden,  so  lässt  man  nach  geeigneter  Stellung  des  Drei- 
■ weghahns  b durch  c eine  bestimmte  Menge  Flüssigkeit  (ca. 
20  ccm)  in  ein  Messkölbchen  abfliessen  und  stellt  hierauf 
die  Verbindung  mit  der  Messröhre  her.  Durch  gleich- 
: mässiges  Schütteln  wird  die  Absorption  bewirkt.  Ist  diese 
beendet,  bleibt  also  das  Volumen  in  der  Messröhre  konstant, 
so  liest  man  nach  Einstellung  gleichen  Niveaus  ab. 

Die  Löslichkeit  eines  Gases  in  einer  Flüssigkeit  ist 
das  Verhältnis  des  Volumens  des  aufgenommenen  Gases 
zu  dem  der  aufnehmenden  Flüssigkeit: 

1 = ^. 

Vf 

Das  absorbierte  Volumen  Gas  vg  ergiebt  sich  aus  der 


Fig.  9. 
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Differenz  der  Ablesungen  (vx  und  v2),  vermehrt  um  das  Volumen 
der  abgelassenen  Flüssigkeit  (V0).  Das  Volumen  der  Flüssig- 
keit findet  man  als  Differenz  des  Gesamtvolumens  (V)  und 

des  Volumens  der  abgelassenen  Flüssigkeit  1 = -1— - Vz  \ 

Die  Formel  ist  komplizierter,  wenn  sich  Temperatur  und 
Barometerstand  während  des  Versuches  ändern,  oder  die 
Temperatur  im  Absorptionsgefäss  und  im  Messrohr  ver- 
schieden ist.  Für  das  Volumen  der  abgelassenen  Flüssig- 
keit (V0)  ist  alsdann  der  Wert  Vt'  = V0  II 

Vi-v2  + Vo(^.^+4) 

zu  setzen.  1 = ■== — ~ Die  Buchstaben 

V — Vo 

b,  b',  f,  {',  t,  t'  bezeichnen  Barometerstand,  Dampfdruck 
des  Wassers  und  die  Temperaturen. 

D)  Bestimmung  des  Brechungsvermögens  von  Flüssig- 
keiten. 

Die  Bestimmung  des  Brechungsvermögens  (siehe  auch 
I.  Teil,  Seite  502)  von  Flüssigkeiten  wird  vorteilhaft  mittels 
des  Refraktometers  nach  Pulfrich  vorgenommen.  Bei  diesem 
Apparat  wird  der  Brechungsindex  durch  Beobachtung  des 
Grenzwinkels  der  totalen  Reflexion,  welche  bei  der  Über- 
schichtung eines  stärker  brechenden  Körpers  (eines  Pris- 
mas) mit  der  zu  untersuchenden  Flüssigkeit  stattfindet, 
gemessen.  Aus  dem  Winkel,  unter  dem  der  Grenzstrahl 
die  Vertikalfläche  des  Prismas  verlässt,  und  dem  bekannten 
Index  (N)  des  Prismas,  berechnet  sich  der  Brechungsindex 
(n)  der  Substanz  nach  der  Formel: 

n = V N2 — sin2i 

Das  Refraktometer  besteht  aus  einem  vertikal  gestellten 
Teilkreis,  um  dessen  Mittelachse  ein  gebrochenes  Fernrohr 
drehbar  ist,  und  dem  Prisma,  dessen  eine  horizontale  Fläche 
das  aufgekittete  kleine  Flüssigkeitsgefäss  trägt.  Der  untere 
Rand  des  Gefässes  liegt  tiefer  als  die  runde  eingeschlossene 
Fläche  des  Prismas,  damit  der  streifende  Eintritt  des  Lichtes 
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angestört  erfolgen  kann.  Für  die  Beleuchtung  dient  das 
; gelbe  Natriumlicht  oder  das  Licht  Geissler’scher  (H)-Röhren. 
Sine  Linse  dient  dazu,  die  .Strahlenbündel  schwach  kon- 
/ergent  zu  machen.  Das  Prisma  ist  so  justiert,  dass  die 
Achse  des  Fernrohres  bei  seiner  Nullstellung  (Prüfen  mit 
Gauss’schem  Okular)  der  horizontalen  Prismenfläche  parallel 
äst.  Das  Fadenkreuz  des  Fernrohres  wird  bei  Ablesungen 
; genau  auf  die  Trennungslinie  des  Gesichtsfeldes  eingestellt. 

Der  Brechungsindex  des  Prismas  (bezw.  die  richtige 
Justierung)  wird  bestimmt,  indem  man  das  Glasgefäss  mit 
destilliertem  Wasser  füllt,  alsdann  beleuchtet,  das  Faden- 
kreuz auf  die  Grenze  zwischen  Hell  und  Dunkel  einstellt 
und  den  zugehörigen  Winkel  abliest.  Der  Wert  von  N 
l berechnet  sich  nach  der  Gleichung: 

N = l^n2  + sin2i 

Der  Brechungsindex  des  Wassers  beträgt  bei  20°,  be- 
rzogen  auf  die  D-  oder  Natriumlinie  (Wellenlänge  589,3), 
11,33294.  Dieser  Index  nimmt  bei  mittlerer  Temperatur 
lum  0,00009  ^r  i°  Temperaturerhöhung  ab.  Behufs  Tem- 
iperaturmessung  ist  in  die  Flüssigkeit  ein  Thermometer  ge- 
t taucht,  welches  durch  den  Stöpsel  des  Gefässes  getragen 
vwird.  — Der  Brechungsindex  der  zu  untersuchenden  Flüssig- 
Lkeiten  wird  in  gleicher  Weise  bestimmt  und  nach  der 
1 Formel: 

n = VN2  — sin2i 

i berechnet.  Für  die  Bestimmung  genügt  es  auch,  wenn  die 
i Prismenfläche  nur  gerade  mit  der  Flüssigkeit  bedeckt  wird. 

Das  specifische  Brechungsvermögen  (R)  stellt  nun  eine 
Funktion  des  Brechungsindex  und  der  Dichte  dar,  welche 
wesentlich  nur  von  der  chemischen  Natur  der  organischen 
1 Verbindung  abhängig  sein  und  damit  Schlüsse  auf  deren 
1 Konstitution  zulassen  soll.  Es  wurde  für  R die  Beziehung 
gefunden: 
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In  dieser  Gleichung  bedeutet  d das  specifische  Ge- 
wicht der  Substanz.  Das  Produkt  aus  spec.  Refraktion 
und  Molekulargewicht  wird  als  Molekularrefraktion  (MR) 
bezeichnet: 


MR  = 


n2  — i 
n2  + 2 


M 

dT* 


Die  Molekularrefraktion  einer  Substanz  kann  auch  aus 
der  Summe  der  Atomrefraktionen  berechnet  werden,  wo- 
durch die  Kontrolle  der  beiderseitigen  Werte  gegeben  ist. 
Die  Atomrefraktionen  von  Sauerstoff  und  Kohlenstoff  sind 
aber  je  nach  der  Art  der  Bindung  verschieden,  wie  folgende 
Zusammenstellung  zeigt: 

Atomrefraktion  für  die 


Na-Linie 

rote  H-Linie 

Einfach  gebundener  Kohlenstoff 

2,501 

2,365 

Wasserstoff 

D05I 

1,103 

Hydroxylsauerstoff 

D52 1 

1,506 

Äthersauerstoff 

1,683 

1,655 

Carbonylsauerstoff 

2,287 

2,328 

Chlor 

5,998 

6,014 

Brom 

8,927 

8,863 

Jod 

14,12 

13,808 

Äthylenbindung 

L707 

1,836 

Acetylenbindung 

2,22 

E)  Bestimmung  des  specifischen  Drehungsvermögens  or- 
ganischer Verbindungen. 

Für  das  specifische  Drehungsvermögen  organischer 
Verbindungen  gilt  die  Beziehung: 


Hierbei  bedeutet  a den  am  Polarisations-Apparat  ab- 
gelesenen Winkel,  1 die  Länge  der  Schicht  und  d das  spe- 
cifische Gewicht  der  Flüssigkeit. 

Das  Produkt  aus  Molekulargewicht  und  specifischem 
Drehungsvermögen  ergiebt  das  molekulare  Drehvermögen. 


Berechnung  und  Zusammenstellung  der  Versuchsergebnisse, 
Letzteres  giebt  meist  sehr  hohe  Zahlen,  so  dass  man 


m 

nur  den  hundertsten  Teil  des  Wertes  benutzt,  [ml  = 

L J ioo  l.d 

Es  kann  aber  auch  das  Drehvermögen  von  Substanzlösungen 
festgestellt  werden,  wenn  das  Lösungsmittel  ohne  Einfluss 
ist.  Für  diese  Lösungen  berechnet  man  [m]  nach  der  Be- 
ziehung: 


[m] 


m . « 

pTdTr 


Das  Zeichen  p giebt  an,  wieviel  Gramm  der  Substanz 
in  ioo  gr  der  Lösung  enthalten  sind. 

Die  Ausführung  der  Polarisations-Bestimmungen  ist  im 
Prinzip  bereits  I.  Teil,  Seite  480  beschrieben  worden. 
Bei  Angabe  der  Resultate  ist  die  jeweilig  gewählte  Kon- 
zentration der  Lösung  anzugeben,  da  diese  von  gewissem 
Einfluss  ist.  Die  Konzentration  der  Lösungen  muss  so  be- 
messen werden,  dass  das  Zahlenmaterial  eine  genügende 
Sicherheit  für  die  Berechnung  giebt. 


7.  Berechnung  und  Zusammenstellung  der 
Versuchsergebnisse. 

Wie  vor  Beginn  der  präparativen  Arbeiten  für  eine 
bestimmte  Menge  Ausgangsmaterial  oder  Produkt  alle  theo- 
retisch notwendigen  Mengen  an  Reagentien  berechnet 
werden  müssen,  um  hiernach  ev.  geeignete  Überschüsse  zu 
wählen,  so  wird  nach  beendigtem  Versuch  der  Erfolg  der 
Arbeit,  die  Ausbeute,  in  Prozenten  der  Theorie  zu  berech- 
nen sein.  Hat  man  eine  Reihe  systematischer  Versuche 
ausgeführt,  so  wird  man  die  prozentische  Steigerung  bezw. 
Abnahme  der  Ausbeute  für  jede  Art  der  variierten  Be- 
dingungen tabellarisch  zusammenstellen.  Diese  Zusammen- 
stellung muss  jedes  wesentliche  Reaktionsmoment  rech- 
nerisch belegen  und  als  Ergebnis  die  günstigsten  Be- 
dingungen sowie  die  vorteilhaft  kleinsten  Überschüsse  an 
Reagentien  hervorheben.  Letzteres  ist  besonders  wichtig, 
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da  bei  Überschüssen  auch  deren  Notwendigkeit  nachzu- 
weisen ist,  denn  unnütz  gross  gewählte  Mengen  stellen 
keine  Angaben  rationeller  Versuche  dar.  Ausser  den  Haupt- 
reaktionen sind  aber  auch  die  Nebenreaktionen  in  gleich 
umfassender  Weise  rechnerisch  zu  prüfen  und  zu  belegen. 

Der  Bericht  über  die  Arbeiten  soll  erst  kurz  die  prin- 
zipielle Anordnung  der  Versuche  geben  und  dann  ausführ- 
lich alles  dasjenige  beschreiben,  was  für  den  Reaktions- 
verlauf bezw.  für  die  Leitung  der  Reaktion  in  Betracht 
kommt,  so  z.  B.  die  Art  des  Erwärmens  der  Reaktions- 
gemische, die  Art  des  Zusatzes  der  Reagentien,  die  Auf- 
arbeitung der  Reaktionsgemische  etc.  etc.  Man  beschreibe 
hierbei  zuerst  die  zweckmässigste  Form  der  Ausführung 
der  präparativen  Arbeit  und  füge  hieran,  gleichsam  als 
Erfahrungstatsachen,  die  Einzelheiten,  welche  sich  beim 
Arbeiten  unter  wechselnden  Bedingungen  ergeben  haben. 
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II.  Die  präparativen  Methoden. 


IE  präparativen  Methoden  umfassen  von  Fall  zu 
Fall  die  Gesamtheit  der  Erfahrungstatsachen, 
welche  für  bestimmte  Gruppen  von  Vorgangseigen- 
schaften bezw.  für  die  Einführung  und  Wandlung  der  wich- 
tigsten Atomgruppen  gelten.  Diese  Daten  (für  jede  der 
üblichen  Gruppenreaktionen)  lassen  sich,  bezüglich  des 
Umfanges  ihrer  Verwertbarkeit,  in  zwei  Gattungen  einteilen, 
nämlich  in: 

1)  eine  Wiedergabe  der  allgemein  gültigen  und  zu  ver- 
wertenden mittleren  Bedingungen,  welche  eine  eigene  Art 
der  Ausführung  der  Gruppenreaktion  festlegen  und  gleich- 
zeitig die  Einschränkung  bezw.  Abstraktion  alles  Speciellen 
mit  sich  bringen; 

2)  die  Erörterung  der  Grenz-  und  Specialfälle,  welche 
hinsichtlich  der  Reaktionsfähigkeit  der  in  Betracht  kommen- 
den Substanz  und  des  Agens  etwas  Besonderes  darstellen. 

Die  Erfahrungsthatsachen  werden,  wenn  man  von  obiger 
allgemeineren  Einteilung  absieht,  Folgendes  betreffen: 

1)  Die  Wahl  des  Agens  und  damit  des  Energievorrates, 
welcher  für  die  Einführung  oder  Wandlung  einer  Atom- 
gruppe nutzbar  gemacht  werden  kann.  Hierdurch  lässt 
sich  die  Art  und  Schnelligkeit  der  Einwirkung  variieren. 
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2)  Die  Wahl  der  Dosen,  welche  bei  jeder  Ausführung 
einer  Gruppenreaktion  zu  treffen  ist,  um  eine  möglichst 
vollständige  Umsetzung  zu  erreichen  oder  um  bei  systema- 
tischen Versuchsreihen  den  vorteilhaftesten  Grad  der  nötigen 
Versuchsänderung  zu  bemessen. 

3)  Die  Versuchsanordnung,  welche  bei  der  praktischen 
Ausführung  der  eigentlichen  Reaktion  nötig  ist,  damit  diese 
im  Sinne  der  gewählten  bezw.  gewollten  Bedingungen  statt- 
finde, sachgemäss  geleitet  werde  und  die  spätere  Trennung 
des  Reaktionsgemisches  erleichtere. 

4)  Die  Art  der  Aufarbeitung  des  Reaktionsgemisches 
auf  Grundlage  der  Normen  des  „präparativen  Arbeitens“, 
welche  die  theoretisch  und  praktisch  nötigen  quantitativen 
Beziehungen  des  Reaktionsverlaufes  darlegen  soll. 

Der  Praktikant  soll  sich  nun  an  der  Hand  von  Ex- 
perimenten durch  Ausführung  einschlägiger  Beispiele  von 
Reaktionen,  die  aus  der  Gesamtheit  einer  Gruppe  alles  für 
den  Praktikanten  Neue  umfassen,  vergegenwärtigen,  wie 
diese  Erfahrungen  gesammelt  wurden. 

Die  Anleitung  hingegen  soll  dem  Praktikanten  ein 
Massstab  für  seine  specielle  Arbeit  sein,  damit  er  beobachten 
und  aus  seinen  Versuchen  allgemein  entnehmen  kann,  wie 
diese  nach  vorgefasstem  Plan  oder  im  gegebenen  Augen- 
blick zu  leiten,  oder  wie  sie  bei  Wiederholungen  abzuändern 
sind,  um  die  Gesamtheit  der  Reaktions-  und  allgemeinen 
Eigenschaften  im  Sinne  der  Präparatedarstellung  vorteilhaft 
zu  verwenden.  Der  Praktikant  muss  jedesmal  seine  Beob- 
achtungen und  Versuchsergebnisse  kritisch  überarbeiten 
(hierauf  ist  jeweilig  zu  prüfen),  damit  er  durch  Verall- 
gemeinerung seiner  Studienarbeiten  (dieselben  sind  nicht 
als  Präparateschemata  aufzufassen)  für  jede  später  an  ihn 
herantretende  Möglichkeit  ein  auf  praktische  Erfahrung  ge- 
gründetes Urteil  besitze,  im  Gegensatz  und  zur  Ergänzung 
zu  der  als  Gegebenes  erhaltenen  Anleitung. 
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Im  Anschluss  hieran  sei  noch  erwähnt,  dass  als  prä- 
parative Darstellungsmethoden  die  Kombinationen  mehrerer 
der  einfachen  Methoden  zu  bezeichnen  sind.  Diese 
werden  bei  den  Übungen  insofern  berücksichtigt,  als  eine 
gewisse  Anzahl  von  Präparaten  zur  nochmaligen  oder  mehr- 
fachen Verwendung  für  weitere  Reaktionen  dient. 


Anorganische  Präparate. 

I.  Darstellung  von  Halogenverbindungen. 

Die  Halogenverbindungen  werden  meist  durch  direkte 
Einwirkung  des  Halogens  oder  trockenen  Halogenwasser- 
stoffes auf  die  entsprechenden  Metalle  bezw.  Metalloide 
oder  durch  einfache  Neutralisationsvorgänge  oder  durch 
Wechselzersetzung  von  Salzen  dargestellt.  Das  erstere  Ver- 
fahren wird  man  anwenden,  wenn  die  Halogenverbindungen 
in  wässeriger  Lösung  nicht  beständig  sind  oder  wenn  sie 
direkt  im  wasserfreien  Zustande  erhalten  werden  sollen. 
Die  in  Betracht  kommenden  Reaktionen  verlaufen  vor- 
wiegend sehr  energisch,  so  dass  man  sie  nur  durch 
gelindes  Erwärmen  der  Metalle  bezw.  Metalloide  einzuleiten 
und  die  Destillation  bezw.  Sublimation  der  gebildeten  Ha- 
logenverbindungen zu  unterstützen  hat.  Bei  nicht  flüchtigen 
Produkten  entfernt  man  nach  beendigter  Reaktion  den 
Überschuss  an  Halogen  durch  Erhitzen  des  Reaktions- 
gemisches im  Kohlensäurestrom.  Metalloide  können  sich 
in  verschiedenem  molekularen  Verhältnis  mit  direkt  ein- 
wirkenden Halogenen  verbinden.  Wählt  man  daher  bei 
diesen  Reaktionen  die  Reaktionstemperatur  relativ  hoch,  so 
erhält  man  Produkte  mit  geringerem  Halogengehalt.  Weitere 
Mengen  von  Halogen  werden  alsdann  nur  unter  gutem 
Kühlen  aufgenommen.  Ein  Verdünnungsmittel,  z.  B.  Schwefel- 
kohlenstoff, wird  bei  der  Darstellung  von  Phosphoniumjodid 
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verwendet.  — An  Stelle  der  Metalle  selbst  kann  für  die 
Einwirkung  der  Halogene  auch  ein  Gemisch  der  Metalloxyde 
mit  Kohlepulver  dienen.  Die  Umsetzung  erfolgt  erst  bei 
hoher  Temperatur;  man  erhitzt  daher  das  Gemisch  in  einer 
Röhre  im  Verbrennungsofen. 

Wasserbeständige  Halogenverbindungen  stellt  man  durch 
Neutralisieren  oder  Lösen  der  Metalle,  Oxyde,  Hydrate 
oder  Carbonate  in  der  betreffenden  wässerigen  Säure  und 
nachheriges  Einengen  der  Lösung  bis  zur  Krystallisation 
dar.  Für  das  Lösen  gewisser  Metalle  und  Sulfide  ist  nas- 
cierendes  Chlor,  z.  B.  Königswasser  oder  ein  Gemisch  von 
Kaliumchlorat  und  Salzsäure  nötig.  Schwer  lösliche  Ver- 
bindungen wird  man  durch  Wechselzersetzung  (Fällung) 
gewinnen. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Phospliortri-  und  -pentachlorid. 

Phosphor,  welcher  unter  Wasser  in  zolllange  Stücke 
zerschnitten  ist,  wird  rasch  abgetrocknet  und  in  eine  tubu-  ■ 
lierte  Retorte  eingetragen.  Durch  den  Tubus  wird  ein 
Kohlensäurestrom  eingeleitet,  bis  alle  Luft  verdrängt  ist; 
dann  schmilzt  man  den  Phosphor  durch  Einsenken  der 
Retorte  in  ein  Wasserbad  und  leitet  nun  trockenes  Chlor 
hinzu.  Hierbei  stellt  man  das  Einleitungsrohr  in  seiner 
Höhe  so  ein,  dass  weder  Phosphor  sublimiert  noch  (bei 
zu  weit  hochgezogener  Röhre)  eine  gelbe,  krystallinische 
Kruste  von  Pentachlorid  gebildet  wird.  Die  Reaktion, 
welche  unter  Flammerscheinung  verläuft,  kann  ziemlich 
rasch  geleitet  werden.  Ein  Erhitzen  ist  hierbei  nicht  nötig, 
die  Retorte  verbleibt  aber  der  Vorsicht  halber  im  Wasser- 
bad.  Die  Retorte  ist  ihrerseits  mit  einer  gut  gekühlten, 
tubulierten  Vorlage  verbunden.  Der  voluminöse  Rückstand, 
welcher  zuletzt  verbleibt,  muss  sehr  vorsichtig  mit  der 
Flamme  erhitzt  werden.  Das  erhaltene  Destillat  wird  durch 
Rektifizieren  gereinigt. 
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Phosphortrichlorid  siedet  bei  7 40. 

Behufs  Darstellung  von  Phosphorpentachlorid  leitet 
man  Chlor  zu  dem  in  einer  dickwandigen,  gutgekühlten 
Flasche  befindlichen  Trichlorid.  Das  Chlor  wird  nur 
bis  nahe  an  die  Flüssigkeitsoberfläche  geleitet.  Wenn  die 
' Masse  breiig  geworden  ist,  rührt  man  von  Zeit  zu  Zeit  gut 
durch.  Die  letzten  Anteile  des  Halogens  werden  nur  äusserst 
' langsam  aufgenommen.  Man  lässt  daher  die  mit  Chlor 
gefüllte  Flasche  1 — 2 Tage  stehen;  hierauf  wird  das  über- 
schüssige Chlor  durch  Kohlensäure  entfernt. 

Vorteilhaft  kann  man  auch  die  Versuchsanordnung  so 
t treffen,  dass  man  das  Trichlorid  aus  einem  Scheidetrichter 
eintropfen  lässt. 

Phosphorpentachlorid  sublimiert  bei  ioo°  ohne  zu 
schmelzen;  es  siedet  bei  160 — 165°  unter  teilweiser  Zer- 
setzung. 

Das  für  die  Darstellung  nötige  Chlor  entwickelt  man 
durch  Übergiessen  von  2 T.  feingepulverten  Braunstein  und 
[ 2 2 T.  Kochsalz  mit  einer  erkalteten  Mischung  von  6 T. 
ckonz.  Schwefelsäure  und  2 T.  Wasser  in  einem  Rundkolben, 
■welcher  in  ein  Wasserbad  eingesetzt  ist.  Die  Mengenver- 
: 1 hältnisse  sind  für  7o°/0igen  Braunstein  berechnet.  Man 
ckann  auch  Salzsäure  auf  den  Braunstein  einwirken  lassen. 
.1  Liter  3 6°/0ige  Salzsäure  giebt  mit  9o°/0igem  Braunstein 
125 — 140  gr  Chlor.  Man  hat  für  die  Chlorierungen  meist 
einen  Überschuss  bis  zu  1/3  der  theoretischen  Menge  nötig. 

Darstellung  von  wasserfreiem  Aluminium-  und 

Eisenchlorid. 

50  gr  Aluminiumspäne  (,, Aluminiumgries“;  dieser  wird 
mit  Alkohol  und  Äther  gewaschen  und  getrocknet)  oder 
5°  gr  blanker  Eisendraht  (1  mm  stark,  6 — 8 cm  lange 
Stücke)  werden  in  einer  Retorte  im  trockenen  Chlorstrom 
erhitzt.  Während  das  Aluminium  nur  gelinde  erwärmt  zu 
werden  braucht,  muss  das  Eisen  kräftig  geheizt  werden. 
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Die  Dämpfe  von  Aluminiumchlorid  verdichten  sich  im  Hals 
der  Retorte.  Das  Eisenchlorid  hingegen  bleibt  in  der  Re- 
torte und  ist  von  dem  unveränderten  Eisen  zu  trennen. 
Nach  beendeter  Einwirkung  ist  das  Chlorid  sofort  in  gut 
verschliessbaren  Flaschen  zu  sammeln. 

Aluminiumchlorid  kann  auch  in  der  Weise  dargestellt 
werden,  dass  man  den  Gries  in  einer  Verbrennungsröhre, 
durch  welche  ein  lebhafter  Salzsäurestrom  geleitet  wird, 
erhitzt,  ohne  jedoch  hierbei  das  Metall  zu  schmelzen.  Als 
Vorlage  dient  ein  direkt  angeschlossenes  weites  Pulverglas, 
dessen  Stöpsel  durch  eine  vorgelegte  Asbestscheibe  ge- 
schützt wird.  Um  etwaige  Bildung  von  Knallgas  zu  ver- 
meiden, erhitzt  man  die  Röhre  erst,  nachdem  die  Luft 
des  Apparates  durch  Salzsäuregas  verdrängt  ist.  Ferner 
beachte  man,  dass  das  Anschlussstück  der  Röhre  nach  der 
Vorlage  kurz  zu  wählen  ist,  damit  sich  dieser  Teil  der  ■ 
Röhre  nicht  verstopfe. 

Darstellung  von  wasserfreiem  Magnesiumchlorid. 

Krystallisiertes  Chlormagnesium  verliert  beim  Trocknen  : 
Salzsäure;  es  lässt  sich  aber  das  Doppelsalz  (NH4)2MgCl4  j 
ohne  Zersetzung  trocknen  und  beim  Glühen  in  wasserfreies 
Chlorid  überführen: 

(NH4)2MgCl4  = MgCl2  + 2NH4C1. 

Gleiche  Teile  von  krystallisiertem  Chlormagnesium  und 
Salmiak  werden  in  wenig  Wasser  gelöst,  worauf  man  die 
Lösung  filtriert  und  eindampft.  Der  Verdampfungsrück- 
stand wird  heiss  zerkleinert  und  dann  auf  Porzellanschalen, 
von  einem  Gasofen  geheizt,  bei  höherer  Temperatur  ge- 
trocknet,  jedoch  so  dass  keine  Chlorammoniumdämpfe  ent- 
weichen. Giebt  eine  Probe  des  Salzes,  im  Reagenzrohr  er- 
hitzt, kein  Wasser  mehr  ab,  so  wird  das  heisse  Pulver  in 
einem  geräumigen,  bedeckten  Platintiegel  im  Rössler’schen 
Ofen  erhitzt.  Nach  dem  jeweiligen  Verdampfen  des  Chlor- 
ammoniums nimmt  man  den  Tiegel  heraus  und  füllt  ihn 
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von  neuem  bis  alles  Salz  eingeschmolzen  ist.  Das  erhaltene 
Chlormagnesium  wird  nach  dem  Erstarren  in  gut  schliessen- 
den  Gefässen  aufbewahrt.  Es  bildet  strahlig-krystallinische, 
seidenglänzende  Stücke. 

Darstellung  von  wasserfreiem  Eise?ibromür. 

50  gr  blanker  Eisendraht  werden  in  einem  Rundkolben 
auf  dem  Gasofen  kräftig  erhitzt.  Der  Boden  des  Kolbens 
ist  mit  etwas  Asbest  bedeckt.  Man  leitet  nun  durch  eine 
bis  nahe  auf  den  Boden  reichende  Glasröhre  Bromdämpfe 
hinzu.  Zu  diesem  Zwecke  werden  50  ccm  Brom  in  einem 
Rundkolben  oder  Fraktionierkolben  auf  dem  Wasserbad  er- 
wärmt. Mit  Beginn  der  Reaktion  kann  die  Temperatur 
etwas  gemässigt  werden.  Nach  beendigter  Umsetzung  wird 
trockene  Luft  durch  den  Apparat  gesaugt.  Das  erhaltene 
Bromür  ist  nach  dem  Zerschlagen  des  Kolbens  sofort  in 
tarierten,  gut  schliessenden  Flaschen  zu  sammeln. 

Darstellung  von  Wismuttrijodid. 

20  gr  Jod  und  35  gr  feingepulvertes  Wismut  werden 
nach  dem  Mischen  und  Verreiben  in  einer  Retorte  bis  zur 
erfolgten  Umsetzung  erhitzt.  Hierauf  vertreibt  man  das 
überschüssige  Jod  durch  einen  Kohlensäurestrom  und  reinigt 
das  Wismutjodid  durch  Sublimation.  Es  sublimiert  in 
grossen,  dem  Jod  ähnlichen  Krystallen. 

Verarbeitung  von  Platinrückständen. 

Die  Platinrückstände  werden,  falls  sie  organische  Sub- 
stanzen enthalten,  erst  geröstet,  hierauf  mit  verdünnter  Salz- 
säure angerührt  und  durch  Stangenzink  reduziert.  Nach 
dem  Entfernen  des  Zinks  wird  das  unreine  Platin  mehrmals 
mit  Wasser  und  etwas  Salzsäure  ausgekocht.  Der  Rück- 
stand wird  nun  in  Königswasser  gelöst,  die  Lösung  ein- 
geengt und  mit  konzentrierter  Salmiaklösung  gefällt.  Der 
abfiltrierte  Platinsalmiak  wird  gewaschen  und  dann  geglüht. 

11  * 
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Den  hierbei  erhaltenen  Platinschwamm  kocht  man  mit  Salz- 
säure aus,  um  ihn  hierauf  in  Königswasser  zu  lösen.  Diese 
Lösung  dampft  man  unter  zeitweiligem  Zusatz  einiger 
Tropfen  Salzsäure  auf  dem  Wasserbad  ein.  Der  Rückstand 
von  Platinchlorid  wird  dann  in  der  zehnfachen  Menge 
Wasser  gelöst  und  dient  so  als  Reagens. 

Darstellung  von  Zinnchlorür  (SnCl2 . 2H20). 

Man  löst  Stanniol  oder  granuliertes  Zinn  in  konz. 
Salzsäure,  filtriert  die  Lösung  und  dampft  zur  Krystallisa- 
tion  ein. 

Darstellung  von  Kupferchlorür  und  -chlorid. 

50  gr  Kupferoxyd  werden  in  200  gr  Salzsäure  oder 
50  gr  Kupfer  in  einem  Gemisch  von  250  gr  Salzsäure 
und  135  gr  Salpetersäure  gelöst.  Die  Lösung  wird  zur 
Krystallisation  gebracht. 

75  gr  Kupferchlorid  und  60  gr  Kupfer  werden  mit 
200  ccm  heissem  Wasser  und  400  ccm  Salzsäure  versetzt 
und  im  bedeckten  Kolben  bis  zur  Entfärbung  der  Lösung 
gekocht.  Diese  Lösung  von  Kupferchlorür  in  Salzsäure 
giesst  man  in  einen  hohen,  mit  Wasser  gefüllten  Cy linder, 
worauf  man  das  abgeschiedene  Chlorür  abdekantiert,  schnell 
filtriert  und  mit  Alkohol  und  Äther  wäscht.  Der  Nieder- 
schlag wird  im  Vakuum  über  Schwefelsäure  getrocknet. 

Darstellung  von  Antimonchlorür. 

100  gr  gepulverter  Grauspiessglanz  werden  mit  500 
ccm  Salzsäure  unter  allmählicher  Zugabe  von  4 gr  Kalium- 
chlorat  bis  zur  völligen  Zersetzung  erhitzt.  Man  filtriert 
vom  Schwefel  durch  Glaswolle  ab  und  destilliert  das  Filtrat. 
Es  destilliert  hierbei  zuerst  wässerige  Salzsäure,  dann  eine 
von  Eisenchlorid  gelb  gefärbte  Chlorantimonjösung  und 
zuletzt  weisses,  krystallinisch  erstarrendes,  reines  Trichlorid 
über.  Letzteres  wird  in  einer  Glasröhre  aufgefangen  und 
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hierauf  in  dieser  eingeschmolzen.  Die  Chlorantimonlösung 
scheidet  beim  Verdünnen  mit  Wasser  Antimonoxychlorid 
(Algarot  Sb405Cl2)  als  feines  weisses  Pulver  ab. 

II.  Darstellung  von  Metalloxyden,  -oxydhydraten 

und  -sulfiden. 

Metalloxyde  kann  man  durch  direkte  Oxydation  der 
Metalle  erhalten,  wie  z.  B.  bei  den  Alkali-,  Erdalkalimetallen, 
ferner  bei  Blei,  Zink  und  Kupfer.  Meistens  werden  diese 
aber  durch  Glühen  der  Hydrate,  höherer  Oxyde  oder  leicht 
zersetzbarer  Salze,  z.  B.  der  Carbonate  und  Nitrate  dargestellt. 

Metallhydroxyde  erhält  man  durch  Fällen  der  Salz- 
lösungen mit  Alkalilaugen.  Lösliche  Hydrate  hingegen  wird 
man  durch  Behandeln  der  Salzlösungen  mit  unlöslichen 
Basen,  z.  B.  Kalkhydrat  gewinnen.  Das  Metall  der  Base 
muss  hierbei  mit  dem  Anion  des  Salzes  notwendigerweise 
eine  unlösliche  Verbindung  geben. 

Die  Sulfide  können  durch  direktes  Erhitzen  der  Metalle 
mit  Schwefel  oder  durch  Fällen  der  Metallsalze  mit  Alkali- 
sulfiden oder  Schwefelwasserstoff  dargestellt  werden.  Lös- 
liche Sulfide,  Sulfhydrate  und  Supersulfide  entstehen  beim 
Kochen  der  Basen  oder  niederen  Sulfide  mit  Schwefel. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Baryunioxyd. 

Ein  inniges  Gemisch  von  200  gr  Schwerspat  und  50  gr 
Holzkohle  wird  in  einem  hessischen  Tiegel  festgedrückt 
und  mit  einer  Schicht  von  Kohlepulver  bedeckt.  Der  mit 
einem  gut  schliessenden  Deckel  versehene  Tiegel  wird  in 
einem  Gasofen  1 Stunde  lang  auf  Weissglut  erhitzt.  Eine 
Probe  des  zu  Sulfid  reduzierten  Sulfates  muss  dann  bis 
auf  einen  geringen  Rückstand  in  Salzsäure  löslich  sein. 
Es  wird  hierauf  das  gesamte  Gemisch  mit  verdünnter 
Salpetersäure  zersetzt,  indem  man  zu  diesem  die  Säure 
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zufliessen  lässt  und  den  Schwefelwasserstoff  ableitet.  Die 
erhaltene  Lösung  wird  abfiltriert  und  zur  Krystallisation 
gebracht.  Das  erhaltene  Baryumnitrat  trägt  man  allmählich 
in  einen  weissglühenden  hessischen  Tiegel  ein,  welcher 
nach  beendigtem  Einträgen  des  Salzes  gut  zugedeckt  wird. 

Man  erhitzt  eine  Stunde  lang.  Nach  dem  Erkalten  entfernt 
man  die  oberste  grüngefärbte  Schicht  von  mangansaurem 
Baryum  und  sammelt  das  Baryumoxyd  in  gut  verschliess- 
baren  Flaschen. 

Darstellung  von  rotem  und  gelbem  Quecksilberoxyd. 

15  gr  Quecksilber  werden  in  45  gr  Salpetersäure 
(1,2  sp.  G.)  gelöst.  Man  verdampft  alsdann  die  Mercuri-  I 
nitratlösung  und  vermischt  den  Rückstand  innig  mit  15  gr 
Quecksilber,  worauf  man  die  Mischung  unter  stetigem 
Durchrühren  so  lange  erhitzt,  bis  Stickstoffdioxyd  nicht 
mehr  entweicht.  Der  rotbraune  Rückstand  wird  dann  mit 
Sodalösung  ausgekocht,  gewaschen  und  bei  niederer  Tem- 
peratur getrocknet. 

Der  Reaktions verlauf  ist  folgender: 

3Hg  + 8HNO3  = 3Hg(N03)2  + 2NO  + 4H20. 

Hg(N03)2  + Hg  = 2HgN03. 

HgN03  = HgO  + N02. 

Behufs  Darstellung  des  gelben  Quecksilberoxydes  wird 
eine  io%ige  Quecksilberchloridlösung  in  nicht  zu  ver- 
dünnte Natronlauge  eingetragen.  Das  Gemisch  wird  dann 
bei  mässiger  Wärme  unter  öfterem  Umschütteln  eine  Stunde 
stehen  gelassen.  Man  filtriert  ab,  wäscht  mit  warmem 
Wasser  aus  und  trocknet  das  Oxyd  bei  30°. 

Darstellung  von  Magnesia  usta. 

In  kleine  Stücke  zerbrochenes  Magnesiumbicarbonat 
wird  in  einem  hessischen  Tiegel  erhitzt,  bis  eine  aus  der 
Mitte  entnommene  Probe  nicht  mehr  mit  Salzsäure  auf- 
braust. Je  weniger  die  zur  Austreibung  der  Kohlensäure 
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erforderliche  Temperatur  überschritten  wird,  um  so  lockerer 
ist  die  gebrannte  Magnesia. 

Darstellung  von  Baryumhydroxyd  (Ba(OH)2  + 8H20). 

250  gr  krystallisiertes  Chlorbaryum  werden  in  500  ccm 
heissem  Wasser  gelöst,  worauf  man  250  gr  36°/0iger  Natron- 
lauge hinzugiebt,  filtriert  und  krystallisieren  lässt.  Das  er- 
haltene Baryumhydroxyd  wird  zweimal  aus  heissem  Wasser 
umkrystallisiert.  Die  Mutterlaugen  werden  durch  rasches 
Einengen  zur  zweiten  Krystallisation  gebracht. 

Darstellung  von  Zinnober. 

50  gr  Quecksilber  und  19  gr  Schwefelblumen  werden 
in  einer  Reibschale  verrieben,  bis  kein  Quecksilber  mehr 
zu  sehen  ist.  Man  digeriert  alsdann  die  Mischung  mit 
einer  Lösung  von  14  gr  Ätzkali  in  75  ccm  Wasser  bei  450 
während  mehrerer  Tage,  indem  man  das  verdunstende 
Wasser  ersetzt.  Hierauf  wird  der  entstandene  Zinnober 
von  den  unveränderten  Materialien  durch  Schlämmen  ge- 
trennt, dann  mit  einer  Lösung  von  Natriumsulfit  gekocht 
und  nach  dem  Filtrieren  mit  heissem  Wasser  ausgewaschen. 

Der  auf  trockenem  Wege  durch  direktes  Erhitzen  von 
Quecksilber  und  Schwefel  erhaltene  Zinnober  ist  weniger 
rein  (quecksilberhaltig). 

Darstellung  von  Antimonpentasulfid. 

In  eine  Lösung  von  50  gr  Solvay-Soda  wird  eine  mit 
50  gr  Ätzkalk  hergestellte  Kalkmilch  eingetragen,  worauf 
man  noch  7 o gr  Antimontrisulfid  und  14  gr  Schwefel  hin- 
zusetzt. Das  Gemisch  wird  unter  Ersatz  des  verdampfen- 
den Wassers  gekocht,  bis  die  graue  Farbe  des  ungelösten 
Teiles  verschwunden  ist.  Man  filtriert  hierauf  und  bringt 
das  Filtrat  zur  Krystallisation.  Die  ausgeschiedenen  Krystalle 
von  Natriumsulfantimoniat,  Na3SbS4.9H20  (Schlippe’sches 
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Salz),  werden  mit  verdünnter  Natronlauge  gewaschen  und 
zwischen  Filtrierpapier  abgepresst. 

25  gr  des  krystallisierten  Salzes  werden  in  100  ccm 
Wasser  gelöst,  worauf  man  die  klare  Lösung  mit  600  ccm 
Wasser  verdünnt  und  in  200  gr  5%ige  Schwefelsäure  unter 
Umrühren  eingiesst.  Das  ausgefällte  Pentasulfid  wird  sofort 
abfiltriert,  gut  ausgewaschen  und  vor  Licht  geschützt  mög- 
lichst rasch  getrocknet. 

Den  Reaktionsverlauf  zeigen  folgende  Gleichungen: 
Na2C03  + Ca(0H)2  = 2NaOH  + CaC03. 

4Sb2S3  + 8S  + i8NaOH  ==  5Na3SbS4  + 3NaSb03  + 9H20. 
2Na3SbS4  + 3H2S04  = Sb2S5  + 3Na2S04  + 3H2S. 

III.  Darstellung  von  Säuren,  Säureanhydriden 

und  -Chloriden. 

Säuren  werden  durch  direkte  Oxydation  von  Metall- 
oiden erhalten  oder  aus  ihren  Salzen  in  entsprechender 
Weise  frei  gemacht.  Man  stellt  z.  B.  Phosphorsäure  oder 
Arsensäure  durch  Oxydation  von  Phosphor  oder  Arsen 
mittels  Salpetersäure  dar.  Aus  Salzen  werden  die  Säuren 
je  nach  ihrer  Beschaffenheit  abgeschieden.  Schwer  lösliche 
oder  unlösliche  Säuren  wird  man  durch  Ansäuern  der 
Lösung  mit  einer  anderen  Säure  fällen.  Ist  die  Säure 
wasserlöslich,  so  wählt  man  deren  Baryum-  oder  Bleisalz 
und  scheidet  das  Metall  durch  Zusatz  der  gerade  aus- 
reichenden Menge  Schwefelsäure  oder  durch  Einleiten  von 
Schwefelwasserstoff  ab.  Flüssige  oder  gasförmige  Säuren 
werden  aus  dem  Reaktionsgemisch  von  Salz  und  nicht 
flüchtiger  Säure  abdestilliert  bezw.  aus  ihm  ausgetrieben. 
Ferner  können  Säuren  aus  ihren  Anhydriden  durch  Wasser- 
aufnahme hergestellt  werden. 

Säureanhydride  erhält  man  beim  Verbrennen  von  Me- 
talloiden im  Luft-  oder  Sauerstoffstrom,  wie  z.  B.  S02,  S03, 
C02,  P203,  P205,  allgemein  gesagt  durch  Oxydation.  In 
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den  übrigen  Fällen  wird  man  die  Sänrehydrate  (z.  B.  HN03) 
durch  wasserentziehende  Mittel  (z.  B.  P205)  oder  durch 
Glühen  in  die  Anhydride  überführen. 

Säurechloride  werden  bei  der  Einwirkung  von  Phos- 
: phorpentachlorid  auf  Säurehydrate  gebildet,  z.  B.: 

H2S04  + PC15  = S02  <qH  + POCI3  + HCL 

Ferner  entstehen  sie  bei  dem  Anlagern  von  Halogen 
an  niedere  Oxydationsstufen  von  Metalloiden,  z.  B.  S02C12 
aus  S02,  COCl2  aus  CO  und  CI  etc.  Die  Addition  erfolgt 
: in  Eisessiglösung  bezw.  im  Gasgemisch  selbst,  besonders 
leicht  im  direkten  Sonnenlicht. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Phosphor  säure. 

30  gr  roter  Phosphor  (der  vor  seiner  Verwendung 
mit  Wasser  zu  waschen  und  alsdann  zu  trocknen  ist) 
■werden  in  375  gr  Salpetersäure  von  1,2  spec.  Gew.  in 
.kleinen  Anteilen  eingetragen.  Man  giebt  zuerst  10  gr  Phos- 
phor in  die  Säure  und  wartet  bis  eine  Reaktion  eingetreten 
List,  ev.  ist  auf  dem  Wasserbade  zu  erwärmen  bis  gerade 
eine  Gasentwicklung  beginnt.  Nach  beendigter  Einwirkung 
jetzt  man  die  übrigen  20  gr  Phosphor  in  Anteilen  von  je 
5 gr  zu.  Nach  eingetretener  Lösung  destilliert  man  die 
iberschüssige  Salpetersäure  ab.  Hierbei  findet  gegen  Ende 
ler  Destillation  nochmals  eine  lebhafte  Reaktion,  die  Oxy- 
dation der  zuerst  erhaltenen  phosphorigen  Säure  zu  Phos- 
phorsäure, statt.  Ist  diese  Reaktion  vorüber,  so  verdünnt 
nan  die  Flüssigkeit  auf  ca.  einen  Liter  und  leitet  2 — 3 
Stunden  lang  Schwefelwasserstoff  ein,  um  etwa  vorhandenes 
Wsen  zu  fällen.  Nach  eintägigem  Stehen  filtriert  man  ab 
ind  engt  die  Lösung  ein,  bis  die  Temperatur  in  der  Flüssig- 
keit auf  1800  gestiegen  ist.  Man  prüfe  vorher,  ob  eine 
Probe  der  Flüssigkeit  Silberlösung  reduziert.  Ist  dies 
der  Fall,  so  ist  unter  Zusatz  von  etwas  Salpetersäure  zu 
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erhitzen,  um  die  noch  vorhandene  Menge  phosphoriger  Säure 
zu  oxydieren.  Bei  Temperaturen  über  i8o°  geht  die  Phos- 
phorsäure unter  Wasserverlust  in  Pyrophosphorsäure  über; 
man  überschreite  daher  beim  Konzentrieren  der  Lösung 
diese  Temperatur  nicht. 

Für  den  Verlauf  der  Reaktion  lassen  sich  folgende 
Gleichungen  aufstellen: 

3P  + 5HNO3  + 2H20  = 3H3P04  + 5NO. 

3P  + 5HNO3  + 2H20  = 2H3P04  + H3PO3  + 4NO  + N02. 
3H3PO3  + 2HNO3  =3H3P04  + 2NO  + H20. 

Darstellung  vo?i  Borsäure. 

Eine  heiss  gesättigte  Boraxlösung  (1  : 2)  wird  mit  über- 
schüssiger Salzsäure  versetzt.  Die  beim  Erkalten  der  Lösung 
auskrystallisierende  Säure  wird  nochmals  aus  Wasser  um- 
krystallisiert. 

Darstellung  von  Dithionsäure. 

In  eine  Suspension  von  1 T.  fein  gepulvertem  Braun- 
stein in  5 T.  Wasser  wird  schweflige  Säure  eingeleitet. 
Man  lässt  hierbei  das  Gemisch  sich  nicht  über  50°  er- 
wärmen, um  die  gleichzeitig  stattfindende  Schwefelsäure- 
bildung einzuschränken.  Nach  beendigter  Umsetzung  wird 
vom  abgeschiedenen  Manganoxydhydrat  abfiltriert  und  die 
auch  Mn2(S04)3  enthaltende  Lösung  mit  Baryumhydroxyd  bis 
zur  gerade  eintretenden  alkalischen  Reaktion  versetzt.  Das 
Gemisch  wird  filtriert  und  das  Filtrat  zur  Krystallisation  ein- 
geengt. Das  so  erhaltene  Baryumdithionat  wird  in  wässeriger 
Lösung  mit  der  gerade  hinreichenden  Menge  2o°/0iger 
Schwefelsäure  versetzt.  Nach  dem  Filtrieren  konzentriert 
man  im  Vakuum  über  Schwefelsäure.  Das  Abdampfen  der 
Lösung  im  Vakuum  darf  man  nur  bis  zu  einer  bestimmten 
Konzentration  der  Lösung  (sp.  G.  1,347)  vornehmen,  da 
sonst  Zersetzung  der  Säure  eintritt. 


Darstellung  von  chlorfreier  Salpetersäure,  etc.  jyj 

Die  konzentrierte  wässerige  Lösung  der  Dithionsäure 
st  wasserhell  und  geruchlos. 

Die  Reaktionen  verlaufen  in  folgendem  Sinne: 

Mn02  + 2S02  =MnS206. 

MnS206  + Ba(OH)2  = Mn(OH)2  + BaS206. 

BaS206  + H2S04  = BaS04  + S02 . OH.  S02 . OH. 

Nebenbei  bilden  sich  io — 4o°/o  Schwefelsäure. 

Darstellung  von  chlorfreier  Salpetersäure. 

Die  käufliche  Säure  von  mindestens  1,3  spec.  Gew. 
wird  unter  Zusatz  von  etwas  Salpeter  aus  einer  Glasretorte 
iestilliert.  Die  ersten  Destillatmengen  werden  solange  ge- 
sondert aufgefangen,  als  sie  mit  Silberlösung  noch  eine 
Trübung  geben.  Hierauf  wird  die  reine  Säure  abdestilliert 
ind  als  solche  getrennt  aufbewahrt. 

Darstellung  von  wasserfreier  Salpetersäure. 

Gleiche  Volumina  roher  Salpetersäure  und  konz. 

; Schwefelsäure  werden  in  einer  tubulierten  Retorte  mit  an- 
; geschmolzenem  Knierohr,  welches  das  mechanische  Über- 
: wissen  von  Schwefelsäure  verhindern  soll,  der  Destillation 
mterworfen.  Die  ersten  Anteile  von  Destillat  sind  chlor- 
haltig und  werden  abgetrennt.  Der  Hals  der  Vorlage  ist 
mit  Glaswolle  lose  zu  verschliessen.  Nach  beendeter  De- 
stillation leitet  man  einen  trockenen  Luftstrom  durch  die 
lauwarme  Säure. 

Wasserfreie  Salpetersäure  siedet  bei  86°. 

Entwicklung  von  Chlor-,  Brom-,  Jodwasser  Stoff  gas 
und  schwefliger  Säure . 

Chlorwasserstoff  entwickelt  man  aus  Steinsalz  (10  T.), 
zu  welchem  man  Schwefelsäure  (18  T.  konz.  Säure,  3 T. 
'Wasser)  tropfen  lässt.  Das  Reaktionsgemisch  wird  im 
Wasserbad  erwärmt.  Man  kann  auch  zu  konz.  Salzsäure 
konz.  Schwefelsäure  tropfen  lassen  oder  in  einem  Kipp’schen 
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Apparat  geschmolzenen  Salmiak  mit  konz.  Schwefelsäure 
zersetzen. 

Bromwasserstoff  erhält  man  bei  Bromierungen  als  Neben-  ■ 
produkt  oder  man  entwickelt  ihn  aus  einem  breiigen  Gemisch 
von  i T.  amorphem  Phosphor  2 T.  Wasser  und  Sand,  zu 
welchem  man  10  T.  Brom  zutropfen  lässt.  Zur  Reinigung 
von  Brom  leitet  man  den  Bromwasserstoff  durch  eine  oder  j 
zwei  U-röhren,  welche  mit  feuchtem  roten  Phosphor  und 
Glasperlen  beschickt  sind. 

Jodwasserstoff  erhält  man  durch  Zersetzung  von  Jod- 
phosphor mit  Wasser.  Zu  diesem  Zwecke  giebt  man  zu 
50  gr  Jod,  welches  sich  in  einem  Rundkolben  befindet, 

5 gr  gelben  Phosphor  in  ca.  8 Anteilen.  Unter  lebhafter  * 
Reaktion,  zuerst  mit  Feuererscheinung,  tritt  Verflüssigung  » 
ein.  Man  lässt  das  entstandene  Phosphortrijodid  erkalten  * 
und  fügt  dann  zu  der  festen  Masse  6 ccm  Wasser  hinzu.  > 
Beim  Erwärmen  des  Gemisches  entwickelt  sich  nun  Jod- 
Wasserstoff,  welchen  man  durch  eine  U-röhre  leitet.  Letztere  » 
enthält  einen  dicken  Brei  von  rotem  Phosphor  in  Jod-  • 
wasserstoffsäure,  welcher  auf  Glasperlen  fein  verteilt  liegt. 
Das  Reaktionsgemisch  wird  erhitzt,  bis  eine  wasserhelle 
Flüssigkeit  zurückbleibt. 

Den  Reaktionsverlauf  zeigt  folgende  Gleichung: 

PJ3  + 3H20  = 3HJ  + H3PO3.  j 

Nebenbei  bilden  sich  geringe  Mengen  von  Phospho- 
niumjodid  infolge  des  Auftretens  von  Phosphorwasserstoff. 
Das  Jodid  setzt  sich  als  weisses  Sublimat  in  den  Röhren  an.  1 
4H3PO3  = 3H3P04  + PH3. 

PH3  + HJ  = PH  4J.  j 

Wässerige  Absorptionen  von  Brom-  und  Jodwasser- 
stoff erhält  man  in  üblicher  Weise.  Diese  Säuren  können 
alsdann  durch  Destillation  konzentriert  werden.  Eine 
48%ige  Bromwasserstoffsäure  siedet  bei  126°,  eine  57%ige 
Jodwasserstoffsäure  bei  1270.  Man  kann  auch  z.  B.  in  der 
verdünnten  Jodwasserstoffsäure  2 T.  Jod  lösen  und  die 


Darstellung  von  Jodpentoxyd,  Chromsäureanhydrid.  jy^ 

I ösung  zu  einem  Gemisch  von  amorphem  Phosphor  und 
ässeriger  Säure  tropfen  lassen,  worauf  wiederum  Jod- 
asserstoff  ausgetrieben  und  zur  Absorption  gebracht  wird, 
•ie  hierbei  erhaltene  Säure  kann  dann  noch  destilliert 
erden. 

Gasförmige  schweflige  Säure  erhält  man  durch  Ein- 
opfenlassen  von  5o°/0iger  Schwefelsäure  in  konzentrierte 
atriumbisulfitlösung.  Das  Gemisch  wird  zeitweilig  um- 
^schüttelt. 

■ 

. 

Darstellung  von  Jodpentoxyd  (J205). 

30  gr  Jod  werden  in  einer  Retorte  mit  160  gr  reiner, 

. asserfreier  Salpetersäure  übergossen.  Die  Reaktion  wird 
urch  Umschütteln  und  Erwärmen  des  Gemisches  unter- 
ützt.  Ein  gleichzeitig  durchgeleiteter  Luftstrom  vertreibt 
ie  entstehenden  Stickoxyde,  welche  sonst  reduzierend 
irken  würden.  Man  destilliert  alsdann  ab,  wobei  man 
ie  ersten  Destillatanteile  (Stickoxyde  austreiben!)  nochmals 
.1  die  Retorte  zurückgiebt.  Bei  der  Destillation  verbleibt 
:;in  weisser  Rückstand,  welcher  in  wenig  Wasser  gelöst  wird, 
ceim  Verdampfen  der  Lösung  erhält  man  das  Jodsäure- 
’.ahydrid  in  weissen  Krystallen. 

Darstellung  von  Chromsäureanhy drid. 

Kalt  gesättigte  Kaliumbichromatlösung  wird  mit  dem 
V 2 fachen  Volumen  konz.  Schwefelsäure  vermischt.  Beim 
rkalten  der  Mischung  krystallisiert  das  Anhydrid  aus, 
’elches  in  einem  mit  Konus  versehenen  Trichter  oder  auf 
dner  mit  Asbest  bedeckten  Filterscheibe  abfiltriert  wird, 
lan  wäscht  mit  wenig  konz.  Salpetersäure  und  befreit  die 
-ry stalle  durch  vorsichtiges  Erwärmen  auf  dem  Wasserbad 
on  anhaftender  Säure  oder  breitet  sie  direkt  auf  Thon- 
iilern  zum  Trocknen 


aus. 
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Darstellung  von  Borsäureanhydrid. 

Borsäurehydrat  wird  in  einem  hessischen  Tiegel  oder 
Platintiegel  geschmolzen  und  dann  ausgegossen. 

Darstellung  von  Monochlorschwefelsäure. 

(Schwefelsäurechlorhydrin  S02  <CqH>) 

Schwefelsäuremonohydrat  oder  mit  der  gerade  nötigen 
Menge  Anhydrid  entwässerte  konz.  Schwefelsäure  wird  all- 
mählich mit  der  berechneten  Menge  Phosphorpentachlorid 
versetzt.  Das  Reaktionsgemisch  wird  alsdann  auf  einem 
Sandbad  erwärmt,,  bis  keine  Salzsäure  mehr  entweicht.  | 
Hierauf  destilliert  man  das  Chlorhydrin  aus  dem  Gemisch 
ab  und  unterbricht  die  Destillation,  wenn  die  Temperatur 
auf  i6o°  gestiegen  ist.  Der  Rückstand  ist  ein  Gemisch 
von  Metaphosphorsäure  und  unveränderter  Schwefelsäure,  i 
Das  Destillat  wird  rektifiziert.  Die  Ausbeute  an  Produkt  i 
beträgt  ca.  8o°/0  der  Theorie. 

Monochlorschwefelsäure  siedet  bei  1530. 

3SOa  <°£  + PC15  - 3S02<§‘H  + HPO,  + 2HC1. 

Darstellung  von  Phosphoroxy chlorid. 

100  gr  Phosphortrichlorid  werden  in  einer  geräumigen, 
tubulierten  Retorte  mit  angeschlossenem  Kühler  mit  32  gr 
Kaliumchlorat  in  Portionen  von  2 — 3 gr  versetzt.  Der 
Zusatz  des  Chlorates  bewirkt  zuerst  ein  Aufwallen  der 
Flüssigkeit,  späterhin  erwärmt  man  gelinde,  jedoch  so,  dass 
keine  Flüssigkeit  überdestilliert;  ev.  wäre  das  Destillat  zu- 
rückzugiessen. Nach  beendigtem  Einträgen  des  Chlorates 
wird  das  Oxychlorid  aus  dem  Ölbad  abdestilliert. 

Phosphoroxychlorid  siedet  bei  no°.  Die  Ausbeute  an 
Produkt  beträgt  100 — 110  gr. 

3PCI3  + KCIO3  = 3POCI3  + KCl. 


IV.  Darstellung  von  Salzen. 
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Neutralsalze  werden  direkt  durch  Neutralisation  der 
Metalloxyde,  -oxydhydrate  oder  aus  Carbonaten  gewonnen. 
Bei  diesen  Neutralisationen  sind  die  Lösungsverhältnisse  so  zu 
wählen,  dass  zuerst  das  gesamte  Salz  gelöst  wird.  Es  kann 
hierauf  ev.  von  unlöslichen  Beimengungen  abfiltriert  werden. 
Das  erhaltene  Filtrat  bringt  man  durch  Einengen  zur  Kry- 
ätallisation.  Ausser  diesen  Neutralisationsvorgängen  sind 
es  vorwiegend  Wechselzersetzungen,  welche  für  die  Dar- 
stellung von  schwer  löslichen  Salzen  oder  unlöslichen  Ver- 
oindungen  dienen.  Aber  auch  leichter  lösliche  Salze  lassen 
-sich  durch  Umsetzung  in  stark  konzentrierter  Lösung  ge- 
winnen. Unlösliche  Körper  wird  man  durch  sogenannte 
Aufschlüsse  oder  Schmelzen  zur  Wechselwirkung  bringen. 

; Das  erhaltene  lösliche  Produkt  ist  dann  noch  von  dem 
i Überschuss  an  Aufschlussmittel  zu  trennen.  Ausser  diesen 
! Umsetzungen  liefert  auch  das  direkte  Lösen  der  Metalle  in 
^Säuren  ein  einfaches  Hilfsmittel  zur  Darstellung  von  Salzen. 

Basische  Salze  erhält  man  aus  neutralen  Verbindungen 
: durch  Dissociation  oder  durch  Zusatz  von  Basen,  saure 
"Salze  hingegen  durch  Zusatz  einer  entsprechenden  Menge 
' Säure.  Letztere  wird  diejenige  des  Salzes  sein,  wenn  die 
neue  Verbindung  wasserlöslich  ist,  sonst  aber  so  gewählt 
p sein,  dass  ein  Teil  des  Metallgehaltes  des  Salzes  entfernt 
werden  kann. 

Beispiele : 

Darstellung  von  Kaliumbichromat  aus  Natriumbichromat. 

Natriumbichromat  und  Chlorkalium  setzen  sich  in  fol- 
gender Weise  um: 

Na2Cr207  + 2KCI  = K2Cr207  + 2NaCl. 

Hierbei  sind  die  Konzentrationen  der  heiss  zu  mischen- 
den Lösungen  so  zu  wählen,  dass  das  schwer  lösliche  Ka- 
I üumsalz  beim  Erkalten  möglichst  vollständig  ausfällt  und 
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das  Chlornatrium  grösstenteils  gelöst  bleibt.  Hierzu  er- 
weisen sich  Lösungen  von  etwa  1500  gr  Na2Cr207  + 2H20 
bezw.  300  gr  KCl  im  Liter  am  geeignetsten  und  verfährt 
man  zweckmässig  so,  dass  man  die  Chlorkaliumlauge  unter 
beständigem  Umrühren  zu  der  Chromatlösung  fliessen  lässt, 
worauf  sofort  die  Umsetzung  bezw.  die  Ausscheidung  des 
Dichromats  in  Form  eines  krystallinischen  Niederschlages 
vor  sich  geht.  Das  Rohsalz  wird  abfiltriert  und  zur  Ent- 
fernung des  anhängenden  Chlornatriums  umkrystallisiert. 
Die  Mutterlaugen,  welche  auf  100  T.  Chlornatrium  etwa 
22 — 24  T.  Dichromat  enthalten,  werden  konzentriert.  In 
der  Hitze  scheidet  sich  zunächst  chromatenthaltendes  Koch- 
salz aus;  beim  Erkaltenlassen  der  konzentrierten,  ein  spec. 
Gew.  von  1,38  zeigenden  Lauge  schiesst  dagegen  Kalium- 
dichromat an.  Beide  Produkte  werden  durch  Auslaugen 
bezw.  Umlösen  gereinigt.  Aus  den  Endlaugen  kann  der 
Rest  von  Chromat  durch  alkalische  Reduktionsmittel,  wie 
z.  B.  Natriumsulfhydrat  in  Form  von  Chromhydroxyd  ab- 
geschieden werden. 

Darstellung  von  Jodkalium. 

In  ein  Gemisch  von  10  gr  Eisenfeile  und  150  ccm 
Wasser  werden  allmählich  30  gr  Jod  eingetragen,  worauf 
man  gelinde  erwärmt.  Man  filtriert  alsdann  vom  ungelösten 
Eisen  ab  und  setzt  zum  Filtrat  noch  10  gr  Jod.  Diese 
Eisenjodürjodidlösung  lässt  man  langsam  in  eine  siedende 
Lösung  von  35  gr  Kaliumbicarbonat  in  125  ccm  Wasser 
filtrieren.  Die  Flüssigkeit  samt  Niederschlag  wird  bis  fast 
zur  Trockene  verdampft,  worauf  man  den  Rückstand  mit 
kaltem  Wasser  behandelt,  das  Gemisch  filtriert  und  das  Filtrat 
zur  Krystallisation  bringt. 

Fe  + 2 J = FeJ2;  3FeJ2  + 2 J = Fe3J8. 

Fe3J8  + 8KHC03  = 8KJ  + Fe304  + SC02  + 4H20. 


Darstellung  von  neutralem  Wismutnitrat,  etc.  jyy 


Darstellung  von  neutralem  Wismutnitrat. 
(Bi(N03)3.5H20.) 

i T.  grob  gepulvertes  Wismut  wird  allmählich  in  5 T. 
.5 — 90°  warme  Salpetersäure  (1,2  spec.  Gew.)  eingetragen, 
tan  erwärmt  zum  Schluss  stärker  und  lässt  hierauf  die 
ösung  einige  Tage  stehen,  damit  sich  etwa  vorhandenes 
rsen  als  basisches  Wismutarseniat  abscheiden  kann.  Die 
..are  Lösung  wird  alsdann  bis  zur  Krystallisation  eingedampft, 
ie  erhaltenen  Krystalle  werden  mit  wenig  salpetersäure- 
. iltigem  Wasser  abgespült. 

Bi  + 4HNO3  = Bi(N03)3  + NO  + 2H20. 

Darstellung  von  basischem  Wismutnitrat. 
(BiN03(0H)2  und  Bi202  .N03.  OH.) 

Neutrales  Wismutnitrat  wird  mit  der  4fachen  Menge 
assers  angerieben  und  dann  in  die  2ofache  Menge  sie- 
:;nden  Wassers  eingetragen.  Nach  dem  Absitzen  des  ent- 
eilenden Niederschlages  wird  dekantiert,  der  Rückstand 
tif  das  Filter  gebracht,  mit  wenig  kaltem  Wasser  nach- 
vwaschen  und  bei  30°  getrocknet. 

Das  basische  Wismutnitrat  ist  ein  weisses,  mikro- 
ystallinisches  Pulver.  Das  Präparat  wird  durch  Trocknen 
■:i  i2o°  bezw.  Glühen  auf  richtigen  Wasser-  und  Salpeter- 
uregehalt  geprüft.  Die  Verluste  sollen  3 — 5 bezw.  18 — 21 
ewichtsprozente  betragen.  (Prüfen  je  0,5  gr  auf  Pb,  Cu, 
.3,  Zn;  je  1 gr  auf  HCl,  H2S04.) 

• Darstellung  vo7i  basischem  Zinkchromat.  (Zinkgelb.) 

1 Fällt  man  Zinklösungen  (z.  B.  ZnS04)  mit  Kaliummono- 
iromat,  so  bleibt  auch  nach  dem  Neutralisieren  mit  Alkali, 
dches  eine  weitere  Fällung  bewirkt,  die  überstehende 
üssigkeit  noch  sehr  stark  gelb  gefärbt.  Diese  Art  der 
illung  von  basischem  Zinkchromat  bedingt  also  Verluste 
1 Chromsäure.  Man  kann  letztere  bis  auf  ein  Minimum 
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herabsetzen,  wenn  man,  nicht  von  einem  neutralen,  sondern 
von  einem  basischen  Zinksalz  ausgehend,  nur  soviel  Chromat 
verwendet,  als  dem  als  neutrales  Zinksalz  vorhandenen 
Zinkoxyd  entspricht.  Die  Erfahrung  hat  gezeigt,  dass  die 
günstigsten  Resultate  in  Bezug  auf  Ausbeute  und  Schönheit 
des  Farbstoffes  erhalten  werden,  wenn  % des  angewendeten 
Zinksalzes,  vor  der  Fällung  mit  dem  Chromat,  mit  der  ent- 
sprechenden Menge  Soda  zersetzt  wird,  im  Sinne  folgender 
Gleichung: 

4ZnS04  + Na2C03  + 3K2Cr04  = (ZnCr04)3  .ZnO 
+ Na2S04  + 3K2S04  + C02. 

Bei  Berechnung  der  Sodadosis  ist  zu  berücksichtigen,  i 
dass  bei  Verwendung  von  Bichromat  dieses  noch  in  Mono-  i 
chromat  überzuführen  ist. 

Das  gefällte  Gelb  ist  von  feurigem  Ton,  äusserst  leicht  II 
und  flockig.  Mehr  als  einmaliges  Waschen  des  Nieder-  :i 
Schlages  ist  nicht  ratsam. 

Man  stelle  ein  ioo  gr-Muster  des  Farbstoffes  her. 

Darstellung  von  sogenanntem  saueren  Zinkgelb. 

Der  als  saures  Zinkgelb  bezeichnete  Farbstoff  ist  ein 
Doppelsalz  von  folgender  Zusammensetzung  (ZnCr04)3. 
K2Cr207.  Natriumbichromat  bildet  keine  Doppelsalze.  Als 
Ausgangsmaterial  für  dieses  Gelb  dient  Zinkweiss  (ZnO), 
aus  dem  sich  durch  Behandlung  mit  Schwefelsäure  leicht 
basisches  Zinksulfat  herstellen  lässt,  welches  je  nach  dem 
angewendeten  Mengenverhältnis  von  Schwefelsäure  und 
Zinkweiss  stets  noch  grössere  oder  kleinere  Mengen  von 
Zinkoxyd  enthält.  Auf  Zusatz  der  Kaliumbichromatlösung 
bildet  sich  sofort  ein  Niederschlag  von  Zinkorthochromat,, 
welches  auch  die  Flüssigkeit  schmutzig  gelb  färbt.  Nachi 
einstündigem  Rühren  des  Gemisches  entsteht  ein  feurig; 
gelber  Schaum  und  nun  beginnt  die  Ausscheidung  desi 
Doppelsalzes,  wobei  sich  die  Lösung  entfärbt,  so  dass  sie: 
nur  noch  Spuren  von  Chromsäure  gelöst  enthält. 


Darstellung  von  Natrium-  und  Calciumbisulfit,  etc. 
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Behufs  Darstellung  des  Farbstoffes  schlämmt  man  z.  B. 
100  gr  Zinkweiss  in  der  entsprechenden  Wassermenge  auf 
und  lässt  hierzu  eine  stark  verdünnte  Schwefelsäure  (60  gr 
H2S04,  66°  Be  enthaltend)  in  langsamem  Strahle  fliessen. 
Nach  zweistündigem  Rühren  fügt  man  eine  Lösung  von 
100  gr  Kaliumbichromat  hinzu  und  rührt  bis  zur  Been- 
digung der  Farbstoffbildung  kräftig  durch,  da  sonst  harte, 
sandige  Gelbe  erhalten  werden. 

Der  Farbstoff  ist  schöner  im  Ton  und  zarter  im  Pulver, 
sowie  billiger  als  das  basische  Zinkgelb.  Man  vergleiche 
in  dieser  Beziehung  die  benötigten  Materialmengen  und  die 
Ausbeute  an  Produkt. 

Darstellung  von  Natrium-  und  Calciumbisidfit. 

Man  leite  schweflige  Säure  bis  zur  Sättigung  in  Kalk- 
1 milch  oder  über  feuchte  Sodakrystalle  (Na2C03  + ioH20). 
Das  Natriumbisulfit  löst  sich  in  dem  entbundenen  Wasser. 
— Die  schweflige  Säure  werde  hierbei  durch  Verbrennen 
nvon  Schwefel  erzeugt.  — Die  Ausbeute  an  Produkt  pro 
werbrauchte  Schwefelmenge  werde  durch  Titration  fest- 
g gestellt. 

Darstellung  von  Thonerdekalialaun . 

In  eine  konzentrierte  heisse  Lösung  von  Aluminium- 
' sulfat  trägt  man  die  entsprechende  Menge  von  Kaliumsulfat 
ein  und  lässt  dann  unter  Rühren  erkalten.  Das  erhaltene 
' Alaunmehl  wird  abfiltriert  und  aus  heissem  Wasser  um- 
v krystallisiert. 

A12(S04)3  + K2S04  = 2KA1(S04)2. 

Darstellung  von  Fluor antimon- Ammoniumsulfat. 

Antimon  wird  in  siedender  Schwefelsäure  aufgelöst. 
Beim  Eingiessen  der  Lösung  in  nicht  zu  viel  Wasser  ent- 
steht ein  basisches  Antimonsulfat  (Sb20r  Sb2(S04)3),  welches 
leicht  von  der  überstehenden,  sauren  Flüssigkeit  getrennt 
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werden  kann.  Das  Sulfat  setzt  sich  mit  Ammoniumbifluorid 
nach  folgender  Gleichung  um: 

Sb203.Sb2(S04)3  + 6NH4F.  HF 
- 2((SbF3)2. ii/2(NH4)2S04)  + 3aq. 

Es  ist  dazu  nur  nötig,  das  basische  Sulfat  in  die  theo- 
retische Menge  des  in  wässeriger  Lösung  befindlichen 
Ammoniumbifluorid  einzutragen  und  dann  zu  erwärmen. 
Beim  Erkalten  krystallisiert  die  genannte  Verbindung  aus. 

Das  Doppelsalz  wird  als  Beize  verwendet. 


V.  Oxydationsvorgänge  und  Darstellung  von 
Oxydationsmitteln. 


Zur  Oxydation  von  Metallen,  Metalloiden,  Oxyden  oder 
Salzen  zu  Superoxyden,  Säurehydraten,  Anhydriden  oder 
Salzen  von  Metallen  höherer  Wertigkeit  können  Luft,  Sauer- 
stoff, der  elektrische  Strom,  Chlorkalk,  Salpetersäure,  Ka- 
liumchlorat,  -permanganat  und  -bichromat  dienen.  Die  Dar- 
stellung und  Anwendungsweise  dieser  Oxydationsmittel  wird 
durch  folgende  Beispiele  gezeigt. 

Beispiele: 

Darstellung  von  N atriumbichromat. 

4,5  T.  Chromeisenstein1),  7 T.  Ätzkalk,  2,25  T.  Soda 
bezw.  6,  3 und  3 Teile  der  Materialien  werden  auf  das 
feinste  gemahlen  und  gemischt.  Das  Gemisch  wird  als- 
dann unter  häufigem  Umwenden  bei  Luftzutritt  während 
8 Stunden  geglüht.  Der  Zusatz  des  Kalks  verhindert  hier- 
bei vor  allem  das  Zusammenfliessen  der  Soda,  welches 
sonst  die  Röstung  einschränken  würde.  Der  Verlauf  der 
Oxydation  wird  durch  Titration  von  Proben  bestimmt.  Die 
Oxydation  des  Chromerzes  findet  nach  folgender  Gleich- 
ung statt: 


1)  Chromerz  enthält  z.  B.  44 — 51  °/0  Cr203,  13%  A1203,  l,5°/o 
Fe203,  130/0  FeO,  130/0  MgO,  30/0  CaO,  5%  Si02  etc. 


Darstellung  von  Baryumsuperoxyd  und  Wasserstoffsuperoxyd,  jgj 

2FeCr204  + 4Na2C03  + 7O  ==  4Na2Cr04  + FeaO^  + 4C02. 

Nach  beendigter  Oxydation  wird  das  Röstgut  zunächst 
mit  einer  Sodalösung  ausgelaugt,  um  die  Chromate  von 
dem  Eisenoxyd  zu  trennen.  Man  übergiesst  daher  die  Masse 
mit  etwa  dem  doppelten  Gewicht  Wasser  und  ungefähr 
5°/0  mehr  Soda,  als  zur  Umsetzung  des  Calciumchromates 
in  das  Natriumsalz  erforderlich  sind.  Man  kocht  unter 
gutem  Umrühren  bis  zur  beendeten  Umsetzung;  vorteilhaft 
erhitzt  man  das  Gemisch  2 — 3 Stunden  im  Autoklaven  mit 
Rührwerk  auf  120 — 130°.  Der  breiige  Kesselinhalt  wird 
alsdann  filtriert.  Das  Filtrat,  welches  freies  Natriumhydroxyd 
neben  neutralem  Chromat  enthält,  wird  auf  ein  specifisches 
Gewicht  von  1,5  konzentriert.  Beim  Erkalten  der  Lösung 
würde  Na2Cr04  + ioH20  auskrystallisieren;  man  säuert  aber 
die  heisse,  konzentrierte  Lauge  direkt  mit  8o°/0iger  Schwefel- 
säure an,  bis  gerade  ein  Tropfen  der  Flüssigkeit  auf  Jod- 
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kali  umstärkepapier  das  Vorhandensein  freier  Chromsäure 
anzeigt. 

2Na2Cr04  + H2S04  = Na2Cr207  + Na2S04  + H20. 

Man  lässt  die  Flüssigkeit  nun  auf  50°  abkühlen,  filtriert 
vom  Natriumsulfat  ab  und  dampft  unter  jeweiligem  Aus- 
> soggen  des  Natriumsulfates  bis  auf  ein  spec.  Gew.  von 
1,7  ein.  Die  Flüssigkeit  enthält  alsdann  ca.  1650  gr  Na- 
triumdichromat im  Liter.  Die  so  konzentrierte  Lösung  lässt 
1 man  krystallisieren  oder  kalt  rühren.  Es  scheidet  sich  hier- 
bei die  Verbindung  Na2Cr207  + 2H20  ab.  Die  Mutterlaugen 
und  das  erhaltene  Sulfat  werden  entsprechend  weiter  ver- 
arbeitet. Die  Ausbeute  beträgt  bei  dem  Arbeiten  im  Grossen 
ca*  9 °%  der  theoretischen  Menge.  — Die  erhaltenen  Pro- 
dukte sind  zu  analysieren. 

Darstellung  von  Baryumsuperoxyd  und 
Wasserstoffsuperoxyd. 

3°  gr  gröblich  gepulvertes  Baryumoxyd  werden  in  einer 
Verbrennungsröhre  im  lebhaften  Sauerstoffstrom  mässig  (bei 
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5 — 6oo°)  geglüht.  Es  findet  hierbei  Addition  von  Sauer- 
stoff statt: 

BaO  + O = Ba02. 

Das  Baryumsuperoxyd,  ein  weisses  Pulver,  giebt  bei 
heller  Rotglut  (ca.  8oo°)  die  Hälfte  seines  Sauerstoffes  ab. 
Es  soll  sich  beim  Anreiben  mit  Wasser  nicht  erwärmen; 
letzteres  würde  einen  Gehalt  an  Baryumoxyd  anzeigen. 

Behufs  Darstellung  von  Wasserstoffsuperoxyd  trägt  man 
in  200  ccm  io°/0iger  Schwefelsäure,  welche  durch  Kälte- 
mischung stark  abgekühlt  ist,  solange  Baryumsuperoxyd 
bezw.  -hydrat  ein,  bis  die  Mischung  nur  noch  schwach 
sauer  reagiert.  Man  lässt  dann  absitzen,  filtriert  und  neu- 
tralisiert die  eiskalte  Flüssigkeit  mit  Barytwasser.  Die 
Wasserstoffsuperoxydlösung  kann  nur  im  Vakuum  neben 
Schwefelsäure  konzentriert  werden. 

Ba02  + H2S04  = BaS04  + H202. 

Die  Bestimmung  der  Ausbeute  erfolgt  durch  Titration 
mit  Permanganatlösung.  Für  die  Berechnung  dienen  fol- 
gende Gleichungen: 

5H202  + 2KMn04  + 3H2S04 

= K2S04  + 2MnS04  + 8H20  + s02. 

5Ba02  + 2KMn04  + 8H2S04 

= K2S04  + 2MnS04  + 5BaS04  + 8H20  + s02. 

Darstellung  von  Überschwefelsäure  U7id  Persulfat. 

Die  Elektrolyse  von  mässig  verdünnter  Schwefelsäure 
liefert  Überschwefelsäure,  H2S20s.  Diese  entsteht  wahr- 
scheinlich durch  Zusammenschluss  zweier  HSO/- Ionen. 
Hierfür  spricht  unter  anderem  die  Beobachtung,  dass  die 
Bildung  von  Überschwefelsäure  bei  geringen  Stromdichten 
verschwindet.  Geringe  Stromdichten  resp.  möglichst  grosse 
Anodenoberflächen  wendet  man  aber  gerade  für  Oxydationen 
mittels  Elektrolyse  an.  Es  hat  sich  nun  ergeben,  dass 
Schwefelsäure  von  1,45  spec.  Gew.  das  Maximum  der 
Ausbeute  an  Überschwefelsäure  liefert.  Säure  mit  einem 
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geringeren  specifischen  Gewicht  als  1,2  liefert  nur  wenig  Über- 
jchwefelsäure;  ebenso  nimmt  die  Ausbeute  etwas  ab,  wenn 
lie  Säure  ein  höheres  specifisches  Gewicht  als  1,5  besitzt, 
is  hat  dies  seinen  Grund  darin,  dass  bei  massig  verdünnter 
Schwefelsäure  die  Zahl  der  HS04',  H*  Ionen  vorwiegend 
st  und  dass  bei  hohen  Konzentrationen  die  Überschwefel- 
äure  einen  merklichen  Teil  der  Stromleitung  selbst  über- 
limmt.  Ferner  kann  sich  die  Überschwefelsäure  in  der 
:onzentrierteren,  zähflüssigeren  Säure  nicht  mehr  so  gut  ver- 
eilen,  so  dass  sie  infolge  der  lokalen  Erwärmung  der  Elek- 
rode  teilweise  zersetzt  wird. 

Überschwefelsäure  ist  im  freien  Zustand  nicht  existenz- 
ähig,  sondern  nur  in  Form  ihrer  Salze  bekannt.  Sie  wirkt 
r:räftig  oxydierend  und  zerfällt  schnell  bei  Temperaturen 
iber  6o°.  In  wässeriger  Lösung  zerfällt  sie  in  Schwefel- 
säure und  Wasserstoffsuperoxyd: 

H2S208  + 2H20  = 2H2S04  + H202. 

Die  Überschwefelsäure  wird  in  folgender  Weise  ana- 
lytisch bestimmt.  Man  lässt  z.  B.  5 oder  10  ccm  der 

[lektrolysierten  Säure  in  100  ccm  Wasser  fliessen,  setzt 
berschüssige  Ferroammonsulfatlösung  von  bekanntem  Titer 
■ nd  dann  noch  100 — 150  ccm  60 — 8o°  warmes  Wasser 
i inzu.  Der  Überschuss  des  Ferrosalzes  wird  hierauf  mit 
valiumpermanganatlösung  zurückgemessen.  Die  Berechnung 
drd  gemäss  folgender  Reaktionsgleichung  vorgenommen: 
H2S208  + 2FeS04  = Fe2(S04)3  + H2S04. 

Für  die  Elektrolyse  der  Schwefelsäure  dient  folgender 
Apparat:  Eine  Thonzelle  von  ca.  100  ccm  Fassung  wird  lose 
nit  einer  Bleischlange,  welche  gleichzeitig  für  die  Cirkulation 
les  Kühlwassers  und  als  Kathode  dient,  umwickelt.  Die  Zelle 
teht  in  einem  cylindrischen  Elektrolysiergefäss.  Man  kann 
fe  Kathode  auch  in  die  Zelle  bringen,  wenn  die  Anoden- 
lüssigkeit  stark,  z.  B.  durch  Eis  gekühlt  werden  soll.  Als 
Vnode  dient  ein,  in  einem  Glasrohr  eingeschmolzener 
flatindraht,  dessen  geringe  Oberfläche  eine  hohe  Strom- 
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dichte  erzielen  lässt.  Die  Verbindung  mit  der  Stromzu- 
leitung wird  durch  etwas  Quecksilber  hergestellt.  Als  Ano- 
den- und  Kathodenflüssigkeit  verwendet  man  Schwefelsäure. 

Der  Verlauf  der  Elektrolyse  kann  bei  wechselnder  Kon- 
zentration der  Schwefelsäure  (30,  40,  50,  6o°/0)  festgestellt 
werden,  wenn  man  von  einem  bestimmten  Volumen  der 
Säure  ausgeht,  dasselbe  nach  der  Versuchszeit  wiederum 
misst  und  durch  Titrationsproben  nach  ein-  oder  zwei- 
stündiger Elektrolyse  den  Gehalt  an  Überschwefelsäure 
bestimmt.  Die  Stromstärke  ist  während  der  Versuche 
durch  ‘ein  eingeschaltetes  empfindliches  Amperemeter  zu  j 
kontrollieren  und  durch  einen  Regulierwiderstand  konstant 
zu  halten.  Man  wähle  eine  Stromstärke  von  2 Ampere; 
hat  die  Platinanode  z.  B.  2 qcm  Oberfläche,  so  beträgt  die 
Stromdichte  pro  qdm  100  A.  Die  Badspannung  beträgt  ca. 

5 Volt. 

Es  sind  nun  bei  einer  Reihe  von  Versuchen  die  Aus-  I. 
beuten  zu  ermitteln.  1 Ampere- Stunde  lässt  theoretisch  i 
3,63  gr  H2S208  erwarten. 

Kaliumpersulfat  wird  in  gleicher  Weise  hergestellt,  nur  i 
verwendet  man  eine  kalt  gesättigte  Lösung  von  Kalium-  i 
sulfat  in  Schwefelsäure  vom  spec.  Gew.  1,3.  Als  Kathoden-  : 
flüssigkeit  dient  bestleitende  Schwefelsäure.  Man  elektro- 
lysiert  mit  3 — 3,5  A.  und  erhält  aus  150  ccm  Lösung  in 
15 — 20  Stunden  20 — 25  gr  Kaliumpersulfat,  welches  sich 
abscheidet.  Man  filtriert  nach  geeigneter  Zeit  den  Brei 
durch  perforiertes  Platin  und  krystallisiert  das  Salz  aus 
lauwarmem  Wasser  um.  — Kaltes  Wasser  löst  nur  1,8% 
seines  Gewichtes  an  Salz.  Das  Persulfat  giebt  mit  Metall- 
lösungen nur  unter  Zersetzungen  Fällungen.  Aus  (Pb),  Co-, 
Mn-lösungen  werden  Superoxyde,  durch  Ba-  und  Pb-lösungen 
deren  Sulfate  gefällt.  — Man  bringt  vorteilhaft  einen 
kleinen  perforierten  Glascylinder,  gefüllt  mit  Kaliumsulfat, 
in  die  Anodenflüssigkeit,  damit  sie  ihre  Konzentration  bei- 
behalte. 


Regenerierung  von  Chromsäure  aus  Chromoxydsalzlösungen  etc.  jgcj 

Ammoniumpersulfat  bildet  sich  in  ähnlicher  Weise,  nur 
ist  es  leicht  löslich  (ioo  T.  Wasser  von  o°  lösen  58  T. 
Salz)  in  Wasser.  Man  reinigt  es  daher  durch  Abkühlen 
der  bei  20 — 30°  gesättigten  Lösung  auf  o°.  Die  Mutter- 
laugen werden  im  Vakuum  bei  gewöhnlicher  Temperatur 
i verdunstet. 

Regenerierung  von  Chromsäure  aus  Chromoxydsalz- 
l'ösungen  auf  elektrolytischem  Wege. 

Die  Regenerierung  der  bei  Oxydationen  mit  Natrium- 
bichromat  erhaltenen  Lösungen  von  schwefelsaurem  Chrom- 
oxyd wird  vorteilhaft  durch  den  elektrischen  Strom  vorge- 
nommen. Das  sonst  gebräuchliche  Verfahren  besteht  in 
einem  Ausfällen  des  Chroms  mit  Ätzkalk  und  einem  Glühen 
des  Gemenges  von  Gips,  Chromoxyd  und  überschüssigem 
Kalk,  wie  dies  bereits  früher  angegeben  ist. 

Der  elektrolytische  Prozess  beruht  wahrscheinlich  auf 
einer  intermediären  Bildung  von  Bleisuperoxyd  (an  den 
Bleielektroden),  welches  seinen  Sauerstoff  auf  das  Chrom 
überträgt.  Die  Ausführung  der  Elektrolyse  ist  folgende : 

Man  geht  von  der  Lösung  eines  Chromsalzes  in  der 
betreffenden  Säure  z.  B.  Chromsulfat  oder  Alaun  in  Schwefel- 
säure aus  und  zwar  am  besten  von  einer  Lösung  mit  mög- 
lichst hoher  elektrischer  Leitfähigkeit.  Man  kann  etwa 
100  gr  Cr203  und  350  gr  H2S04  mit  Wasser  zu  1 Ltr. 
auffüllen.  Mit  dieser  Lösung  füllt  man  nun  sowohl  die 
Anoden-  wie  die  Kathodenseite  eines  mit  Diaphragma  ver- 
sehenen Gefässes.  Als  Elektroden  dienen  Bleiplatten.  Durch 
die  Wirkung  des  Stromes  wird  auf  der  Anodenseite  Chrom- 
säure gebildet,  während  an  der  Kathode  Wasserstoff  ent- 
wickelt wird.  Ausserdem  tritt  eine  Konzentrationsver- 
schiebung der  Schwefelsäure  auf  beiden  Seiten  ein;  auf  der 
Anodenseite  nimmt  sie  zu,  auf  der  Kathodenseite  ab.  Die 
auf  der  Anodenseite  oxydierte  Lauge  kann  ohne  weiteres 
in  die  Fabrikation  genommen  werden,  geht  dabei  wieder  in 
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Chromoxyd  über  und  kommt  dann  auf  die  Kathodenseite, 
während  die  erste  Kathodenlauge  jetzt  Anodenlauge  wird. 
Die  Kathodenlauge  ist  bei  der  zweiten  Operation  reicher 
an  Schwefelsäure  als  die  Anodenlauge,  beim  Durchleiten 
des  Stromes  wandert  jedoch  der  Überschuss  der  ersten  zur 
zweiten.  Man  erreicht  durch  diese  Anordnung  des  Kreis- 
prozesses, indem  man  die  Lauge  abwechselnd  an  die  Ka- 
thode und  an  die  Anode  bringt,  dass  nirgends  eine  An- 
häufung von  Schwefelsäure  etc.  stattfindet  und  dass  t’nat- 
sächlich  dieselbe  Lauge  in  unveränderter  Zusammensetzung 
und  ohne  irgend  einen  Verlust  an  Substanz  beliebig  lange 
als  vorzüglicher  Sauerstoffüberträger  dienen  kann.  Die 
Spannung  beträgt  bei  einer  Stromdichte  von  über  300  Am- 
pere pro  qm  kaum  3,5  Volt  bei  ca.  50°. 

Der  Verlauf  der  Oxydation  und  die  zugehörigen  Strom- 
ausbeuten sind  bei  der  Elektrolyse  einer  im  Liter  200  gr 
Chromalaun  und  150  gr  Schwefelsäure  enthaltenden  Lösung 
durch  Titrationsproben  festzustellen.  Behufs  Titration  wer- 
den die  Proben  in  überschüssige,  gemessene  Ferroammon- 
sulfatlösung  eingetragen,  worauf  mit  Permanganatlösung 
zurücktitriert  wird.  1 A.  Str.  liefert  theoretisch  1,25  gr  Cr03. 

Darstellung  von  Bleisuperoxyd. 

Man  erwärmt  ein  Gemisch  der  Lösungen  von  50  gr 
Bleiacetat  in  250  ccm  Wasser  und  der  filtrierten  Lösung 
von  100  gr  Chlorkalk  in  ix/2  Liter  Wasser  bis  nahe  zum 
Sieden  und  zwar  so  lange,  bis  eine  heiss  filtrierte  Probe  bei 
erneutem  Zusatz  von  Chlorkalklösung  keinen  braunen 
Niederschlag  mehr  giebt.  Das  Gemisch  wird  alsdann  de- 
kantiert, das  Bleisuperoxyd  abfiltriert,  gut  ausgewaschen  und 
als  Paste  aufbewahrt. 

Darstellung  von  Kaliumpermanganat. 

250  gr  33%ige  Kalilauge,  75  gr  feingepulverter  Braun- 
stein und  70  gr  gepulvertes  Kaliumchlorat  werden  in  einer 
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sernen  Schale  unter  gutem  Mischen  zur  staubigen  Trockne 
1 erdampft.  Der  Rückstand  wird  alsdann  in  einem  hessi- 
jhen  Tiegel  unter  Umrühren  und  Durchkneten  im  brei- 
rtigen  Schmelzzustande  erhalten,  bis  sich  eine  Probe  in 
vasser  fast  vollständig  mit  grüner  Farbe  löst.  Die  er- 
altete  Schmelze  wird  in  der  doppelten  Menge  heissen 
vassers  ausgekocht,  worauf  man  in  die  siedende  Flüssig- 
eit  einen  kräftigen  Strom  von  Kohlensäure  einleitet,  bis 
in  Tropfen  davon  auf  weissem  Fliesspapier  einen  roten, 
icht  mehr  grünrandigen  Flecken,  der  schnell  braunrandig 
■ird,  hervorruft.  Die  Flüssigkeit  wird  dann  dekantiert  und 
eer  zurückbleibende  Braunstein  über  Glaswolle  abfiltriert. 
)ie  Lösung  wird  zur  Krystallisation  eingedampft  und  wie 
blich  aufgearbeitet.  Ausbeute  ca.  20  gr  Salz. 

Folgende  Gleichungen  zeigen  den  gesamten  Reaktions- • 
; erlauf : 

)Mn02  + 6KOH  + KC103  = 3K2Mn04  + KCl  + 3H20. 
!K2Mn04  + 3H20  = 2KMn04  + H2Mn03  + 4KOH. 
lK2Mn04  + 2C02  + H20  = 2KMn04  + H2Mn03  + 2K2C03. 

Beispiele  für  Oxydationen  mit  Salpetersäure;  siehe  Dar- 
. tellung  von  Phosphorsäure,  Jodpentoxyd  und  Indigoton. 

Darstellung  von  Kaliumjodat. 

Zu  einer  Lösung  von  40  gr  reinem  Kaliumperman- 
;anat  in  1 Ltr.  heissen  Wassers  fügt  man  eine  konzentrierte 
Msung  von  20  gr  Jodkalium,  worauf  die  Mischung  20 — 3o 
Minuten  auf  dem  kochenden  Wasserbad  erhitzt  wird.  Der 
Überschuss  von  Permanganat  wird  dann  mit  Alkohol  ent- 
ernt.  Die  Flüssigkeit  wird  filtriert,  das  Filtrat  mit  Essigsäure 
ungesäuert  und  auf  50  ccm  eingeengt.  Beim  Erkalten  der 
Lösung  krystallisiert  das  Kaliumjodat  in  körnigen  Krystallen 
aus.  Diese  werden  abfiltriert,  mit  Alkohol  gewaschen  und 
getrocknet.  Ausbeute  23 — 25  gr. 

KJ  + 2KMn04  + HzO  = KJ03  + 2KOH  + 2Mn02. 
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Aufarbeitung  von  Jodrückständen. 

Die  jodhaltigen  Lösungen  werden  nach  Zusatz  von  I 
Soda  eingedampft;  worauf  man  den  Rückstand  glüht,  wenn 
organische  Substanzen  zu  zerstören  sind.  Der  Gllihrück-  ; 
stand  oder  die  ursprüngliche  Lösung  wird  mit  Schwefel- 
säure übersättigt  und  mit  Kaliumbichromatlösung  versetzt,  !; 
so  lange  noch  Ausscheidung  von  Jod  erfolgt.  Das  erhaltene 
Jod  wird  mit  kaltem  Wasser  gewaschen  und  nach  Zusatz 
von  etwas  Jodkalium  umsublimiert. 

Darstellung  von  Stahlblau , Indigoton  und  Rotstich. 

Stahlblau:  ioo  gr  Ferrocyankalium  werden  in  ix/2 

Liter  Wasser  gelöst  und  nach  Zusatz  von  25  gr  konz.  Salz- 
säure 1j2  Stunde  lang  gekocht.  Man  fügt  dann  eine  siedende 
Lösung  von  65  gr  Eisenchlorür  in  5 Liter  Wasser  unter 
gutem  Rühren  hinzu,  kocht  I/2  Stunde  unter  fortgesetztem 
Rühren  und  verdünnt  alsdann  mit  10  Ltr.  kaltem  Wasser. 
Nach  zweitägigem  Stehen  hebert  man  das  überstehende 
Wasser  ab  und  kocht  den  Rückstand  nach  Zusatz  von  25  gr 
Salzsäure  auf.  Man  setzt  nun  langsam  eine  siedende  Lösung 
von  12  gr  Kaliumchlorat  in  100  gr  Wasser  unter  fort- 
währendem Kochen  zu.  Die  Oxydation  beginnt  sofort  und 
ist  nach  20  Minuten  langem  Kochen  beendigt.  Das  Ge- 
misch wird  alsdann  mit  viel  Wasser  angerührt  und  absitzen 
gelassen.  Das  erhaltene  Blau  wird  gewaschen,  bis  es  völlig 
säurefrei  ist. 

Indigoton:  Man  löst  in  je  5 Liter  Wasser  einerseits 
100  gr  Ferrocyankalium  nebst  25  gr  konz.  Schwefelsäure  und 
andererseits  90  gr  Eisenvitriol  mit  einem  Zusatz  von  10  gr 
Schwefelsäure  und  einer  Lösung  von  2 gr  Zinnsalz.  Diese 
beiden  Lösungen  lässt  man  gleichzeitig  in  10  Liter  sieden- 
den Wassers  unter  Rühren  einfliessen.  Das  Zinnsalz  hat 
den  Zweck,  Eisenoxydsalz  zu  reduzieren.  Nach  zweitägigem 
Stehen  wird  abgehebert  und  in  den  Rückstand,  den  Weiss- 
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;ig,  nacheinander  50  gr  Schwefelsäure  und  32  gr  Salpeter- 
iure  (40°  Be)  eingerührt.  Nach  10  bis  20  Minuten  be- 
j nnt  die  Entwicklung  von  Untersalpetersäure,  die  häufig 
,hr  stürmisch  wird.  Nach  beendigter  Oxydation  wird  der 
arbstoff  ausgewaschen. 

Rotstich : Der  Weissteig  wird  wie  bei  Indigoton  dar- 
estellt.  Dieser  wird  nach  Zusatz  von  25  gr  Schwefel- 
Lure  zum  Sieden  erhitzt,  unter  Rühren  mit  150  gr  Ferri- 

I.ilfat  versetzt  und  x/2  Stunde  gekocht.  Das  Blau  ist  dann 
■xydiert,  wovon  man  sich  aber  vorteilhaft  jedesmals  durch 
rrüfung  mit  Rhodankalium  überzeugt. 

Stahlblau  dient  für  die  Darstellung  von  Zinkgrün  (mit 
ankgelb  gemischt),  Indigoton  für  Lithographiedruck,  Rot- 
|i ich  für  Chromgrüne. 

VI.  Reduktionsvorgänge. 

Für  die  grosse  Anzahl  der  Reduktionsmittel  (H,  C, 
(0,  H2S,  S02,  S,  Na2S,  Pb,  SnCl2,  FeS04  etc.)  seien  fol- 
;mde  Beispiele  ihrer  Anwendung  gegeben. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Ferrum  reduclum. 

Reine,  arsenfreie  Eisenchloridlösung  wird  mit  Ammo- 
.ak  gefällt,  worauf  man  das  gut  ausgewaschene  Eisen- 
Hydroxyd  durch  Glühen  in  Oxyd  überführt.  Dieses  wird 
t fein  gepulvertem  Zustande  in  einer  schwer  schmelzbaren 
rlasröhre  im  Wasserstoffstrom  reduziert  und  darin  er- 
alten  gelassen. 

Darstellung  von  metallischem  Bor. 

100  gr  geschmolzener,  fein  gepulverter  Borax  werden 
:lnigst  mit  50  gr  Magnesiumpulver  gemischt.  Man  füllt 
lerauf  die  Mischung  in  einen  hessischen  Tiegel,  drückt 
ie  Masse  fest  und  überschichtet  sie  mit  Borax.  Der  Tiegel 
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wird  nun  mit  einem  fest  schliessenden,  übergreifenden  Eisen- 
deckel verschlossen  und  im  Gasofen  x/4  Stunde  auf  Rot- 
glut erhitzt.  Nach  dem  Erkalten  kocht  man  die  gepulverte 
Masse  mit  Wasser,  dann  mit  Salzsäure  und  nochmals  mit 
Wasser  aus.  Das  zurückbleibende  graubraune  Pulver  von 
amorphem  Bor  wird  auf  dem  Wasserbad  getrocknet. 

Darstellung  von  Jodkalium. 

Man  trägt  in  30 — 4o°/0ige  chlorfreie  Kalilauge  bei  ge- 
linder Wärme  Jod  bis  zur  bleibenden  Gelbfärbung  ein. 
Die  Flüssigkeit  wird  nach  Zusatz  von  ausgewaschenem 
Kohlepulver  (Vxo  der  Jodmenge)  eingedampft  und  der  Ver- 
dampfungsrückstand schwach  geglüht.  Der  Rückstand  wird 
mit  Wasser  ausgelaugt  und  die  Lösung  durch  Verdunsten 
zur  Krystallisation  gebracht. 

6KOH  + 6J  = 5ICJ  + KJ03  + 3H20. 

kjo3  + 3c  = kj  + 3co. 

Darstellung  von  Chromoxyd. 

Eine  Mischung  von  20  gr  Kaliumbichromat  und  5 gr 
Schwefel  wird  im  bedeckten  Tiegel  1 Stunde  lang  im  Gas- 
ofen geglüht.  Nach  dem  Erkalten  wird  der  Tiegelinhalt 
zerrieben,  mehrmals  mit  Wasser  ausgekocht  und  getrocknet. 
K2Cr207  + S = Cr203  + K2S04. 

Darstellimg  von  Kaliumnitrit. 

Man  schmilzt  in  einer  flachen  Eisenschale  über  dem 
- Gasofen  250  gr  Salpeter  so,  dass  sich  eben  Sauerstoff- 
bläschen zu  entwickeln  beginnen.  In  die  geschmolzene 
Masse  werden  nach  und  nach  400  gr  Blei  unter  Umrühren 
eingetragen  und  zwar  in  der  Weise,  dass  keine  grösseren 
Bleitropfen  sichtbar  sind.  Die  Masse  wird  schliesslich  brei- 
artig, man  steigert  dann  die  Temperatur  etwas  und  nimmt 
die  Pfanne  vom  Feuer,  sobald  alles  Blei  oxydiert  ist.  Nach 
dem  Erkalten  wird  die  Masse  mit  Wasser  ausgelaugt.  Aus 
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den  Filtraten  wird  in  der  Siedehitze  durch  Einleiten  von 

Kohlensäure  gelöstes  Blei  gefällt.  Man  filtriert  alsdann 

♦ 

nochmals  und  engt  zur  Krystallisation  ein.  Beim  Krystal- 
lisieren  scheidet  sich  der  unveränderte  Salpeter  (50 — 70  gr) 
ab;  während  das  Nitrit  in  Lösung  bleibt.  Die  Mutterlaugen 
werden  eingedampft  und  der  Rückstand  geschmolzen,  ev. 
in  Stangenform  gegossen. 

Neben  der  Reduktion: 

KN03  + Pb  =KN02  + PbO, 

findet  bei  gesteigerter  Hitze  in  geringem  Masse  eine  Zer- 
setzung des  Salpeters  in  Sauerstoff;  Stickstoff  und  Ätz- 
kali statt. 


Organische  Präparate. 

A.  Substitutionen  und  Reaktionen  von  Atomen  und 
Atomgruppen  in  organischen  Verbindungen. 

I.  Wasserstoff. 

1.  Ersatz  von  Wasserstoff  durch  Halogen. 
(Chlorieren,  Bromieren,  Jodieren.) 

Chlor  und  Brom  ersetzen  den  Wasserstoff  in  organi- 
schen Verbindungen  direkt;  während  Jod  nur  dann  Sub- 
stitutionsprodukte liefert;  wenn  der  bei  der  Reaktion  ge- 
bildete Jodwasserstoff  gebunden  wird.  Letzterer  würde  sonst 
gleichzeitig  die  Reduktion  des  zuerst  entstandenen  Jod- 
produktes bedingen: 

CH2  J . COOH  + HJ  = CH3 . CO . OH  + 2 J. 

Direkt  jodierbar  sind  aus  diesem  Grunde  Basen;  z.  B. : 
C6H5.NH2  + 2J  = C6H4JNH2.HJ. 

Die  Art  und  Weise,  in  welcher  man  vorteilhaft  die 
Halogene  einwirken  lässt,  ist  in  Nachstehendem  beschrieben. 
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Für  das  Chlorieren  verwendet  man  flüssiges  Chlor  oder 
gasförmiges  Chlor,  welches  man  durch  Erwärmen  einer 
Mischung  von  5 T.  Kochsalz,  5 T.  Braunstein  und  18  T. 
3°°/0iger  Schwefelsäure  erhält.  Es  kann  für  diese  Zwecke  auch 
fein  gepulvertes  Kaliumbichromat  (180 — 200  gr  pro  1 Ltr. 
Salzsäure)  oder  grob  gekörnter  Braunstein  mit  Salzsäure  im 
Rundkolben  übergossen  und  erwärmt  werden.  Der  Chlor- 
strom wird  durch  Waschen  mit  Wasser  von  mitgerissener 
Salzsäure  befreit  und  durch  konzentrierte  Schwefelsäure  ge- 
trocknet. Soll  Chlor  in  statu  nascendi  verwendet  werden, 
so  löst  oder  schlemmt  man  die  Substanz  in  Salzsäure  auf 
und  giebt  Kaliumbichromat,  Kaliumchlorat  oder  Chlorkalk 
hinzu.  Für  die  Chlorierungen  dient  auch  vielfach  elektro- 
lytisch freigemachtes  Chlor. 

Die  zu  chlorierende  Substanz  wird  unverdünnt  oder  in 
Lösung  bezw.  Suspension  der  Einwirkung  des  Halogens 
ausgesetzt.  Als  Lösungsmittel  dienen  Tetrachlorkohlenstoff, 
Chloroform,  Eisessig,  Nitrobenzol,  Schwefelsäure,  Wasser  etc. 
Die  für  die  Reaktion  nötige  Menge  Chlor  misst  man  in 
der  Weise  ab,  dass  man  das  Gefäss  mit  der  Substanz 
tariert  und  so  lange  Gas  einleitet,  bis  die  gewünschte  Ge- 
wichtszunahme erreicht  ist.  Völlig  zuverlässig  ist  diese 
Wägung  nur  dann,  wenn  die  Salzsäure  entweder  voll- 
ständig entweicht,  wie  bei  dem  Arbeiten  bei  erhöhter  Tem- 
peratur, oder  völlig  durch  reichlichen  Zusatz  von  Lösungs- 
mittel gebunden  wird.  Will  man  hingegen  eine  bestimmte 
Menge  Chlor  zuleiten,  so  entwickelt  man  es  aus  einem  be- 
stimmten Anteil  Kaliumbichromat  und  Salzsäure,  wobei  zu- 
letzt Kohlensäure  zugeleitet  wird. 

Die  Wirkung  des  Chlors  kann  durch  Vermischen  des 
Chlorstromes  mit  Luft  oder  Kohlensäure,  durch  Verdünnen 
der  Substanzlösung  und  geeignete  Kühlung  gemildert  werden. 
Die  Einwirkung  wird  hingegen  wesentlich  gesteigert,  wenn 
das  Reaktionsgemisch  dem  direkten  Sonnenlicht  ausge- 
setzt wird  oder  wenn  sogenannte  Chlorüberträger,  z.  B. 
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Eisenchlorid,  Aluminiumchlorid,  Phosphorpentachlorid,  grobe 
Eisenspäne,  Schwefel,  roter  Phosphor,  Jod  etc.  in  kleiner 
Menge  (1%)  zugegen  sind.  Die  kontinuierliche  Wirkung 
dieser  Überträger  beruht  auf  der  Bildung  leicht  halogenab- 
■ spaltender  oder  reaktionsfähigerer  Verbindungen,  z.  B. : 

CI  + J = JC1;  eeCH  + JC1  = eeCCI  + HJ; 

HJ  + 2 CI  = C1J  + HCl. 

FeCl3  = FeCl2  + CI. 

P + 5CI  = PC15;  S + 2CI  = SC12. 

Chlorschwefel  und  Chlorphosphor,  welche  bei  der 
tChlorierung  aliphatischer  Säuren  verwendet  werden,  bilden 
aus  diesen  intermediär  Chloride.  Die  Chloride  setzen  sich 
;mit  den  Säuren  in  Anhydride  um,  welche  leicht  chloriert 
.und  durch  die  gebildete  Salzsäure  gespalten  werden.  Alumi- 
miumchlorid  bildet  mit  aromatischen  Kohlenwasserstoffen 
Werbindungen,  welche  reaktionsfähiger  als  der  Kohlen wasser- 
sstoff  allein  sind. 

Die  Stelle,  in  welche  das  Chlor  eintritt,  ist  von  den 
eeingehaltenen  Versuchsbedingungen  abhängig.  Es  ist  hier- 
bbei  Regel,  dass  bei  aromatischen  Verbindungen  das  Halogen 
( (bei  Abwesenheit  von  Halogenüberträgern)  in  die  Seiten- 
k'sette  tritt,  wenn  die  Temperatur  während  des  Einleitens 
won  Halogen  erhöht  ist.  In  der  Kälte  findet  die  Substitution 
lfm  Kern  statt.  Zweckdienliche  Wahl  der  Versuchsbedingungen 
ermöglicht  es  auch,  weitergehende  Reaktionen,  Substitutionen 
• sinzuschränken  oder  auszuschliessen. 

Soll  die  bei  der  Substitution  im  Reaktionsgemisch  auf- 
tretende Salzsäure  entfernt  werden,  so  trägt  man  eine  ent- 
sprechende Kaliumchloratmenge  ein,  welches  alsdann  auch 
■ das  Chlor  der  Salzsäure  für  die  Reaktion  verwertbar  macht. 
Dieses  Verfahren,  welches  den  Verbrauch  an  Halogen  ein- 
schränkt, wird  besonders  bei  Bromierungen  angewendet. 
Sind  hingegen  nur  gewisse  Kondensationserscheinungen  aus- 
zuschliessen, so  bringt  man  Calciumcarbonat  (Marmor)  in 
das  Gemisch,  um  die  Säure  zu  binden. 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II.  13 
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I.  Wasserstoff. 


Das  Bromieren  organischer  Verbindungen  kann  mit 
flüssigem,  dampfförmigem,  gelöstem  und  nascierendem  Brom 
ausgeführt  werden.  Die  Substanz  wird  vorteilhaft  gelöst, 
sei  es  in  Äther,  Alkohol,  Chloroform,  Schwefelkohlenstoff-, 
Tetrachlorkohlenstoff  oder  Schwefelsäure.  Die  nötige  Menge 
von  Brom  kann  man  abwiegen  oder  aus  einer  Bürette 
zutropfen  lassen.  In  letzterem  Falle  ist  zu  berücksichtigen, 
dass  das  spec.  Gew.  des  Broms  3,18  beträgt.  Es  ist  aber 
auch  zu  beachten,  dass  der  bei  Substitutionen  entweichende 
Bromwasserstoff  Bromdämpfe  mitreisst.  Für  diese  Verluste 
sind  ca.  5%  der  Brommenge  anzusetzen.  Wirkt  das  flüssige 
Brom  zu  energisch,  so  lässt  man  Bromdämpfe  auf  die  Sub- 
stanz einwirken,  indem  man  diese  entweder  unter  einer 
Glasglocke  neben  eine  Schale  mit  Brom  setzt,  oder  durch 
zwei  Waschflaschen,  deren  eine  das  Brom,  während  die 
andere  die  Flüssigkeit  enthält,  einen  langsamen  Luftstrom 
leitet.  Die  Einwirkung  des  Halogens  wird  besonders  leicht 
regulierbar  sein,  wenn  man  das  Brom  in  verdünntem  Zu- 
stand anwendet.  Es  kann  auch  Wasser  als  Lösungsmittel 
dienen,  da  es  bei  50  3,6° /0,  bei  30°  3,1%  Brom  löst. 
Wasserunlösliche  Substanzen  wird  man  in  diesem  auf- 
schwemmen. 

Die  Reaktion  kann  ebenfalls  durch  Bromüberträger: 
Aluminiumchlorid,  Eisen,  Eisenbromid,  Jod,  rauchende 
Schwefelsäure  beschleunigt  werden.  Die  rauchende  Schwefel- 
säure wirkt  hierbei  z.  B.  in  folgender  Weise: 

C6H4  <c£>  O + 4Br  + 4SO3 

= C6Br4  O + 2SOs  + 2H2S04.  ^ 

Soll  Brom  in  nascierendem  Zustand  einwirken,  so  giebt 
man  die  entsprechende  Menge  Natriumbromid  und  Natrium- 
bromat  zur  Lösung  der  Substanz  und  später  die  für  die 
Umsetzung  nötige  Schwefelsäure  hinzu: 

5NaBr  + NaBrO^  + 6H2S04  = 6NaHS04  + 3H20  + 6Br. 


Ersatz  von  Wasserstoff  durch  Halogen. 
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Das  nascierende  Brom  kann  aber  auch  gelegentlich 
oxydierend  wirken,  indem  durch  Wasserzersetzung  Sauer- 
stoff frei  wird: 

H20  + 2Br  = 2HBr  + O. 

Das  Jodieren  fordert  ausser  dem  Halogen  noch  den 
Zusatz  eines  Oxydationsmittels,  z.  B.  Bleioxyd,  Jodsäure, 
Quecksilberoxyd,  Salpetersäure,  rauchende  Schwefelsäure. 
Die  Wirkungsweise  der  Oxydationsmittel  zeigen  folgende 
Gleichungen  und  Beispiele : 

5C6H6  + HJ03  + 4J  = 5 C6H5 . J + 3H20. 

2C6H5.OH  + HgO  + 4J  = 2C6H4J.OH  + HgJ2  + H20. 

C6H4  <co>  0 + 4j  + 4SO3 

= cj4  <co>  o + 2S02  + 2H2S04. 

Als  Lösungsmittel  für  das  Jod  und  die  Substanz  können 
dienen:  Aceton,  Äther,  Petroläther,  Schwefelkohlenstoff,  al- 
kalische Flüssigkeiten,  Boraxlösung  und  Jodkaliumlösung. 
LDas  Oxydationsmittel  wird  in  kleinen  Portionen  in  das 
1 Reaktionsgemisch  eingetragen.  Die  rauchende  Schwefelsäure 
wirkt  nur  bei  höherer  Temperatur  (100 — 1800);  man  löst 
in  diesem  Falle  die  Substanz  in  der  Säure  und  fügt  das 
f Jod  in  kleinen  Anteilen  zu. 

Alkalische  Lösungen  wird  man  bei  der  Jodierung  von 
Phenolen  und  Säuren  anwenden.  Man  stellt  sich  z.  B.  ein- 
prozentige Lösungen  mittels  Natronlauge  her  und  fügt 
ausserdem  soviel  Soda  hinzu,  dass  die  entstehende  Jodwasser- 
' stoffsäure  abgestumpft  wird.  Alsdann  lässt  man  die  Jod- 
Jodkaliumlösung  (gleiche  Teile  J und  KJ  enthaltend)  ein- 
fliessen.  Soll  die  Gegenwart  von  freiem  Alkali  vermieden 
werden,  so  jodiert  man  in  io°/0iger  Boraxlösung. 

Das  Aufarbäten  der  Reaktionsgemische  erfolgt  in  der 
Weise,  dass  man  das  überschüssige  Halogen  durch  Waschen 
der  Substanzlösung  mit  Natriumthiosulfat-  oder  -bisulfit- 
lösung  entfernt,  hierauf  mit  Wasser  nachwäscht  und  dann 
das  Lösungsmittel  abdestilliert.  Der  Rückstand  wird  durch 
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fraktionierte  Destillation  oder  Krystallisation  gereinigt.  — 
Wässerige  Lösungen  hingegen  wird  man  durch  Einleiten 
von  Wasserdampf  vom  Testierenden  Halogen  befreien,  um 
dann  das  Substitutionsprodukt  durch  Säuren  auszufällen 
oder  gleich  direkt  abzufiltrieren. 

Der  Eintritt  des  Halogens  in  das  Molekül  eines 
Körpers  erfolgt  bei  Derivaten  der  Fettreihe  nach  fol- 
genden allgemeinen  Regeln.  Bei  den  Grenzkohlenwasser- 
stoffen geht  das  Halogen  vorzugsweise  an  das  wasserstoff- 
ärmste  Kohlenstofifatom  und  ein  folgendes  Halogenatom 
lagert  sich  in  der  Nähe  des  ersten  Atomes  an.  Die 
Substitution  sauerstoffhaltiger  Körper  erfolgt  an  dem  mit 
Sauerstoff  verbundenen  Kohlenstoffatom.  Bei  Säuren  geht 
das  Halogen  an  das  dem  Carboxyl  benachbarte  Kohlen- 
stofifatom. Monoderivate  des  Benzols,  welche  die  Gruppen 
SO.H,  C02H  oder  N02  enthalten,  werden  in  Meta- 
stellung substituiert,  alle  übrigen  hingegen  in  Parastellung, 
wobei  ausserdem  geringe  Mengen  der  Orthoverbindung  ent- 
stehen. 

Ungesättigte  Verbindungen  lagern  meist  das  Halogen 
glatt  an.  Man  kann  daher  die  Versuchsbedingungen  so 
wählen,  dass  man  das  Halogen  bis  zur  auftretenden  cha- 
rakteristischen  Färbung  zur  Substanzlösung  hinzusetzt  oder 
eine  bestimmte  Halogenmenge  durch  Einleiten  oder  Ein- 
trägen des  Kohlenwasserstoffes  aufbraucht.  Für  quantitative  fr 
Additionsbestimmungen  wählt  man  eine  titrierte  Lösung  von  t 
Brom  in  Chloroform.  Man  setzt  überschüssige  Lösung  i 
hinzu  und  fügt  später  verdünnte  Jodkaliumlösung  hinzu,  I 
damit  nach  Zugabe  von  Stärkekleister  mit  Thiosulfatlösung  I 
titriert  werden  kann. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Benzyl-  und  Benzalchlond. 

In  50  oder  100  gr  siedendes  Toluol  wird  trockenes 
Chlor  eingeleitet,  bis  die  entsprechende  Gewichtszunahme 


Darstellung  von  Mono-  und  Dibrombenzol. 
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; erfolgt  ist.  Vor  jeder  Wägung  lässt  man  den  Kolben  sich 
abkühlen.  Die  Reaktion  kann  durch  Zugabe  von  4 gr 
| Phosphorpentachlorid  beschleunigt  werden.  Je  nach  der 
Belichtung  durch  Sonne  kann  sie  wenige  Stunden  bis  einen 
Tag  brauchen.  Das  Reaktionsprodukt  wird  durch  fraktionierte 
Destillation  gereinigt.  Benzylchlorid  siedet  bei  176°, 
Benzalchlorid  bei  206°. 

Darstellung  von  Mono-  und  Dibrombenzol. 

50  gr  Benzol  werden  in  einem  Rundkolben,  welcher 
ein  ca.  50  cm  langes  Steigrohr  trägt,  mit  40  ccm  = 120  gr 
Brom  versetzt.  In  das  Steigrohr  passt  man  ein  zweimal 
rechtwinklig  gebogenes  Rohr  ein,  welches  die  entweichen- 
den Bromwasserstoffdämpfe  nach  einem  mit  250  ccm  Wasser 
beschickten  grösseren  Kolben  leitet.  Das  Rohr  reicht  nur 
bis  nahe  an  die  Oberfläche  des  Wassers  heran  und  wird 
im  Kolbenhals  durch  einen  Kork  mit  seitlichem  Einschnitt 
getragen.  Dem  Benzol  werden  1 gr  grobe  Eisenspäne  als 
Bromüberträger  zugesetzt.  Die  Reaktion  beginnt  meist  von 
selbst,  und  da  sie  dann  sehr  lebhaft  verläuft,  muss  der 
Kolben  gut  mit  Eiswasser  gekühlt  werden.  Ist  die  Haupt- 
reaktion vorüber,  so  erwärmt  man,  bis  die  Bromdämpfe 
verschwunden  sind.  Die  Reaktionsflüssigkeit  wird  hierauf 
mehrmals  mit  Wasser  gewaschen  und  dann  mit  Wasser- 
dampf destilliert.  Das  ölige  Monobrombenzol  geht  zuerst 
über,  und  sobald  sich  im  Kühler  Krystalle  absetzen,  wechselt 
man  die  Vorlage,  um  das  Dibrombenzol  getrennt  aufzu- 
fangen. Das  Öl  wird  getrocknet  und  mehrmals  fraktioniert 
destilliert.  Der  Siedepunkt  des  Monobrombenzols  liegt  bei 
1 55°.  Die  höher  siedende  Fraktion  und  das  feste  Roh- 
produkt wird  durch  Umkrystallisieren  in  Alkohol  gereinigt. 
Das  p-Dibrombenzol  bildet  farblose  Krystalle  vom  Schmelz- 
punkt 89°. 
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Darstellung  von  Eosin  aus  Fluorescein. 


15  gr  Fluorescein  werden  mit  der  vierfachen  Menge 
Alkohol  übergossen,  worauf  man  aus  einer  Bürette  1 1 ccm 
= 33  gr  Brom  zutropfen  lässt.  Ist  die  Hälfte  des  Broms 
zugesetzt,  so  muss  man  eine  klare  Lösung  von  Dibromid 
haben.  Aus  letzterer  scheidet  der  weitere  Zusatz  von  Brom 
das  Tetrabromid  in  ziegelroten  Blättchen  ab.  Nach  zwei- 
stündigem Stehen  wird  abfiltriert,  der  Rückstand  mit  Al- 
kohol gewaschen  und  bei  no°  kurze  Zeit  getrocknet.  Der 
zuerst  erhaltene  Niederschlag  ist  eine  Verbindung  von 
1 Mol.  Eosin  (auch  Eosinsäure  genannt)  mit  1 Mol.  Al- 
kohol. Die  Eosinsäure  ist  in  Wasser  unlöslich  und  wird 
daher  für  Färbereizwecke  in  ein  Salz  z.  B.  das  Natriumsalz 
übergeführt.  Zu  diesem  Zwecke  vermischt  man  10  gr 
Eosinsäure  mit  1,7  gr  Soda,  feuchtet  das  Gemisch  mit 
etwas  Alkohol  an  und  erwärmt  nach  Zusatz  von  10  gr 
Wasser  auf  dem  Wasserbade,  bis  die  Kohlensäureentwick- 
lung aufhört.  Zu  der  Lösung  fügt  man  alsdann  30  gr 
Alkohol,  erhitzt  zum  Sieden  und  filtriert  heiss.  Beim  Er- 
kalten scheiden  sich  braunrote  Nadeln  von  Eosinnatrium  ab. 

An  Stelle  der  acht  Atomen  entsprechenden  Menge 
Brom  kann  man  auch  nur  die  Hälfte  davon  zusetzen  und 
dann  Natriumchloratlösung  hinzufügen,  um  durch  Erwärmen 
des  Gemisches  die  Bromierung  zu  vollenden. 

Den  Verlauf  der  Reaktion  zeigt  folgende  Gleichung: 


.OH 

.c6h3c^ 

C\H  ^ C — C6H3>u  oRr 

O6H4  <i  >0  ^OH  + 8i5r 


.C6HBr2' 

r TT  ^ C — C6HBr2>U 

= o6hi4  <r  - -- 


.OH 


Beispiele  für  das  Anlagern  von  Brom  an  ungesättigte 
Kohlenwasserstoffe : 


Darstellung  von  Athylenbromid,  Zimmtsäuredibromid.  jgg 

Darstellung  von  Athylenbromid. 

Äthylengas  wird  durch  mit  Brom  beschickte  Wasch- 
flaschen oder  eine  mit  dem  Halogen  teilweise  gefüllte, 
schwach  ansteigende  Bajonettröhre  geleitet.  Ist  das  Brom 
entfärbt  (während  der  Reaktion  ist  zu  kühlen !),  so  wäscht 
man  das  Äthylenbromid  mit  Wasser  und  Natronlauge  und 
trocknet  es  hierauf  mit  Chlorcalcium.  Das  Rohprodukt 
wird  durch  Fraktionieren  gereinigt.  Äthylenbromid  siedet 
bei  130°. 

Das  Äthylen  wird  durch  Wasserentziehung  aus  Alkohol 
dargestellt: 

CH3.CH2.OH  = CH2=CH2  + H20. 

Als  wasserentziehendes  Mittel  wird  hierbei  Schwefel- 
säure angewendet.  Das  Äthylen  entsteht  durch  Zerfall  der 
intermediär  gebildeten  Äthylschwefelsäure: 

S02  <0H  Hs  = C*H4  + S0*  <OH- 

Man  erhitzt  für  die  Darstellung  von  Äthylen  in  einem 
: Rundkolben  von  1 Liter  Inhalt  25  gr  Alkohol  und  150  gr 
jl  konz.  Schwefelsäure.  Sobald  die  Entwicklung  von  Äthylen 
! begonnen  hat,  lässt  man  ein  Gemisch  von  150  gr  Alkohol 
1 und  300  gr  Schwefelsäure  mittels  Tropftrichters  so  zufliessen, 

! dass  ein  regelmässiger  Gasstrom  erzeugt  wird.  Das  ent- 
weichende Gas  wird  behufs  Entfernung  von  Alkohol  und 
Äther  sowie  schwefliger  Säure  mit  konz.  Schwefelsäure  bezw. 
Natronlauge  gewaschen.  Die  Bromvorlagen  können  ca. 
50  ccm  Brom,  welches  mit  etwas  Wasser  überschichtet  ist, 
enthalten.  Wird  das  Gemisch  im  Rundkolben  überhitzt, 

- so  schäumt  es  unter  Abscheidung  von  Kohle  lebhaft  auf. 
Man  leert  dann  besser  das  Gemisch  aus  und  beschickt  den 
1 Kolben  neu. 

Darstellung  von  Zimmtsäuredibromid. 

In  eine  Lösung  von  Zimmtsäure  in  Schwefelkohlenstoff 
lässt  man  die  berechnete  Menge  Brom,  ebenfalls  in  Schwefel- 
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kohlenstoff  gelöst,  einfliessen.  Die  Dibromhydrozimmtsäure 
scheidet  sich  hierbei  als  weisses  Pulver  ab.  Dasselbe  wird 
abfiltriert,  mit  Schwefelkohlenstoff  abgewaschen  und  bei 
gewöhnlicher  Temperatur  getrocknet. 

Zimmtsäurebromid  schmilzt  bei  1950. 

Darstellung  von  Trijod-m-kresol. 

10  gr  m-Kresol  werden  in  36  gr  Natronlauge  von 
40°  Be.  und  500  ccm  Wasser  gelöst.  In  diese  Flüssigkeit 
lässt  man  75  gr  Jod,  welches  in  einer  Lösung  von  75  gr 
Jodkalium  in  200  gr  Wasser  gelöst  ist,  einfliessen.  Der 
abgeschiedene  Niederschlag  wird  nach  einiger  Zeit  abfiltriert, 
gewaschen  und  aus  Alkohol  umkrystallisiert. 

Darstellung  von  jodiertem  Eugenol. 

8 gr  Eugenol  werden  unter  Zusatz  von  2 gr  Ätznatron 
und  2,7  gr  Soda  in  700  ccm  Wasser  gelöst.  Fügt  man 
nun  eine  Lösung  von  12 — 13  gr  Jod  und  18  gr  Jodkalium 
in  60  gr  Wasser  hinzu,  so  scheidet  sich  das  jodierte 
Eugenol  ab. 

Dieses  wird  aus  Alkohol  oder  Benzol  umkrystallisiert 
und  schmilzt  dann  bei  150°. 

Die  Soda  kann  bei  dieser  Operation  auch  durch  die 
äquivalente  oder  eine  überschüssige  Menge  von  Natrium- 
acetat ersetzt  werden. 

Darstellung  von  Tetrajodphtalsäureanhydrid. 

10  gr  Phtalsäureanhydrid  werden  in  60  gr  rauchender 
Schwefelsäure  von  50 — 6o°/0  Anhydridgehalt  oder  der  ent- 
sprechend grösseren  Menge  einer  schwächeren  Säure  gelöst. 
In  die  auf  90 — ioo°  erwärmte  Lösung  trägt  man  vorsichtig 
40  gr  Jod  ein.  Nachdem  alles  Jod  zugesetzt  ist,  erhitzt 
man  auf  180°,  bis  die  Gasentwicklung  aufgehört  hat.  Das 
jodierte  Produkt  scheidet  sich  in  Krystallform  ab.  Nach 
dem  Abtrennen  der  Säure  wäscht  man  den  Rückstand  mit 
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ichwefligsäurehaltigem  Wasser,  um  Schwefelsäure  und  Jod 
’u  entfernen. 

2.  Ersatz  von  Wasserstoff  durch  die 
Nitrogruppe  (Nitrieren). 

Bei  aromatischen  Verbindungen  kann  der  Wasserstoff 
les  Kerns  bei  Einwirkung  von  Salpetersäure  durch  die 
■ Jitrogruppe  ersetzt  werden. 

C6H6  + HN03  = C6H5.N02  + H20. 

Die  Einführung  der  Nitrogruppe  erfolgt  bei  den  ein- 
einen Verbindungen  mehr  oder  minder  leicht.  Die  Reak- 
donsbedingungen,  welche  hierbei  eingehalten  werden,  sind 
Dlgende:  Leicht  nitrierbare  Substanzen  werden  in  ver- 
dünnte Salpetersäure  (1:3)  oder  in  eine  mit  Schwefelsäure 
:ersetzte  Salpeterlösung  unter  gutem  Umrühren  eingetragen, 
die  Temperatur  des  Gemisches  lässt  man  nicht  über  30° 
.nsteigen.  Soll  eine  durchgreifende  Nitrierung,  d.  h.  die 
Einführung  mehrerer  Nitrogruppen  bei  diesen  Substanzen 
; cattfinden,  so  verwendet  man  zuerst  schwächere  Säure,  um 
lllzu  heftige  Einwirkung  zu  vermeiden,  und  beendet  die 
.eaktion  mit  konzentrierter  Säure. 

In  den  übrigen  Fällen  wird  für  die  Nitrierung  ein  so- 
:2nanntes  Nitriergemisch,  ein  Gemenge  von  Salpeter-  und 
::hwefelsäure,  verwendet.  Die  üblichen  Gemische  ent- 
ölten 25  oder  43°/0  Salpetersäure  (HN03).  Die  tech- 
ische  Salpetersäure  besitzt  ein  specifisches  Gewicht  von 
,35— L44-  Im  nachstehenden  sind  die  Gewichtsprozente 
er  Säuren  an  HN03  angegeben: 


pec.  Gew.:  1,345 

U35° 

L355 

1,360 

D365 

ew.  °/0  HN03:  54,93 

55.79 

56,66 

57,57 

58,48 

oec.  Gew.:  1,370 

U375 

M 

V. 

OO 

O 

U385 

D39° 

ew.%HN03:  59,39 

60,30 

6l,27 

62,24 

63,23 

3ec.  Gew.:  1,395 

1,400 

D405 

1,410 

i,4i5 

ew.  °/0  HN03:  64,25 

65,30 

66,40 

67,5° 

68,63 

202 


Ersatz  von  Wasserstoff  durch  die  Nitrogruppe. 


Spec.  Gew.:  1,420  1,425 

Gew.  °/0  HN03:  69,80  70,98 


i.43o  1.435  i,44o 

72,17  73.39  74,68 


Spec.  Gew.:  1,445 

Gew.  % HN03:  75,98 


i.45°  1.455  1,460. 

77,28  78,60  79,98. 


Die  Schwefelsäure,  welche  für  die  Mischung  dient,  ist 
die  66grädige. 

Die  Nitrierung  von  flüssigen  Substanzen,  welche  sich 
mit  der  Nitriersäure  nicht  mischen,  wird  durch  geeignetes 
Zusammenrühren  und  Kühlen  bewirkt.  Feste  Substanzen 
hingegen  löst  oder  suspendiert  man  in  konzentrierter  Schwefel- 
säure und  setzt  dann  in  kleinen  Portionen  das  Nitrier- 
gemisch hinzu.  Bei  ersteren  Nitrierungen  wird  ein  Über- 
schuss von  20 — 3 o°/0  verwendet,  bei  letzteren  von  5 bis 
2o°/0,  je  nach  den  Löslichkeitsverhältnissen  und  sonstigen 
Eigenschaften  der  Substanzen.  Bei  mehrfacher  Nitrierung 
kann  der  Überschuss  an  Säure  bis  75%  betragen.  Die 
Gemische  werden  behufs  Beendigung  der  Reaktion  zuletzt 
meist  auf  eine  Temperatur  von  40 — 6o°  erwärmt,  während 
man  bei  den  Lösungen  eine  Temperatur  von  o — 150  oder 
20  — 40°  einhält,  je  nachdem  Mono-  oder  Disubstitutions- 
produkte  gebildet  werden  sollen.  An  Stelle  der  Salpeter- 
säure wird  häufig  auch  Salpeter  verwendet,  welcher  in  die 
Schwefelsäurelösung  eingetragen  wird.  Für  besonders  kräftige 
Nitriergemische  dient  rauchende  Salpetersäure. 

Die  Nitroprodukte  sind  meist  in  Wasser  unlösliche 
Produkte.  Man  arbeitet  daher  die  Reaktionsgemische  auf, 
indem  man  sie  auf  feingeklopftes  Eis  oder  in  Eiswasser, 
Kochsalz-  oder  Glaubersalzlösung  giesst  und  die  abgeschie- 
dene Nitroverbindung  abtrennt.  Bei  wasserlöslichen  Pro- 
dukten ist  das  Gemisch  zu  kalken,  um  die  Schwefelsäure 
als  Gips  zu  entfernen  und  um  die  Lösung  alsdann  ein- 
dampfen  zu  können.  Ölige  Produkte  wird  man  einfach 
von  der  Nitriersäure  scheiden  und  nach  dem  Waschen  mit 
Wasser  durch  Destillation  reinigen. 


Darstellung  von  o-  und  p-Nitrophenol,  Nitrobenzol. 
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Die  Stelle,  an  welche  die  N02-gruppe  tritt,  ergiebt 
ich  aus  dem  Seite  196  Erwähnten. 

Beispiele: 

Darstellung  von  o-  imd  p-Nitrophenol. 

50  gr  Phenol  werden  allmählich  in  300  gr  Salpeter- 
äure  vom  spec.  Gew.  1,11  oder  in  eine  mit  100  gr 
chwefelsäure  versetzte  Lösung  von  80  gr  Natronsalpeter 
1 200  gr  Wasser  eingetragen.  Man  kann  auch  das  Phenol 
urch  Erwärmen  verflüssigen  und  nach  Zusatz  von  wenig 
.lkohol  in  die  Säure  eintropfen  lassen.  Die  Temperatur 
ird  während  der  Nitrierung  auf  25 — 30°  gehalten.  Die 
. .eaktion  ist  nach  2 — 3 ständigem  Rühren  des  Gemisches 
eendet.  Man  verdünnt  nun  das  Gemisch  mit  Wasser, 
iesst  die  Säure  ab  und  wäscht  das  Produkt  mehrmals  mit 
Tasser.  Darauf  wird  das  Öl  mit  Wasserdampf  destilliert, 
ss  geht  reines  o-Nitrophenol  über,  welches  nach  dem 
rrkalten  des  Destillates  abfiltriert  und  im  Exsiccator  ge- 
ocknet  wird.  Der  Inhalt  des  Destillierkolbens  wird 
t.triert.  Das  Filtrat  kocht  man  unter  Ersatz  des  ver- 
dampfenden Wassers  mit  20  gr  Tierkohle  während 

4 Stunde  und  lässt  es  nach  nochmaliger  Filtration  behufs 
r.rystallisation  des  p-Nitrophenols  erkalten.  Rückständiges 
l'l  hingegen  kocht  man  unter  Zusatz  von  Tierkohle  mit 
o0/ oiger  Salzsäure  aus.  Die  Lösung  filtriert  man  nach  teil- 
eisern  Erkalten  ab;  sie  scheidet  dann  reine  Krystalle  der 
araverbindung  ab. 

Die  Orthoverbindung  schmilzt  bei  450,  die  Paraver- 
indung  bei  1140. 

Darstellung  von  Nitrobenzol. 

Man  trägt  in  ein  kaltes  Gemisch  von  150  gr  konz. 
chwefelsäure  und  100  gr  Salpetersäure  vom  sp.  Gew.  1,4 
llmählich  50  gr  Benzol  ein.  Die  Temperatur  darf  hierbei 
o 6o°  nicht  übersteigen.  Ist  alles  Benzol  zugesetzt  worden, 
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so  bringt  man  auf  dem  Kolben  ein  Steigrohr  an  und  er- 
wärmt unter  häufigem  Umschütteln  noch  eine  Stunde  in 
einem  ca.  6o°  warmen  Wasserbad.  Hierauf  werden  die 
Flüssigkeitsschichten  getrennt;  das  Öl  (ev.  in  ätherischer 
Lösung)  wird  mit  Wasser  gewaschen,  hierauf  getrocknet 
und  destilliert. 

Der  Siedepunkt  des  Nitrobenzols  liegt  bei  206 — 207°. 

Darstellung  von  Dmitrobenzol. 

10  gr  Nitrobenzol  werden  in  eine  Mischung  von  25  gr 
konz.  Schwefelsäure  und  15  gr  rauchender  Salpetersäure 
allmählich  eingetragen,  worauf  man  das  Gemisch  xj2  Stunde 
auf  dem  Wasserbad  erhitzt.  Dann  wird  das  etwas  erkaltete 
Gemisch  in  kaltes  Wasser  eingerührt.  Das  erstarrte  Di- 
nitrobenzol  wird  abfiltriert,  ausgewaschen  und  aus  ver- 
dünntem Alkohol  umkrystallisiert. 

Man  kann  auch  direkt  von  Benzol  ausgehen,  indem 
man  1 Vol.  Benzol  in  2 Vol.  Salpetersäure  (sp.  G.  1,52)  löst 
Gegen  Ende  der  Reaktion  ist  die  Lösung  durch  Erwärmen  zu 
beschleunigen.  Nach  dem  Erkalten  des  Gemisches  giesst 
man  3,3  Vol.  Schwefelsäure  hinzu  und  kocht  auf.  Das  Ge- 
misch wird  dann  wie  oben  angegeben  aufgearbeitet. 

m-Dinitrobenzol  schmilzt  bei  90°. 

Darstellu?ig  von  ax  - a^-Dinitronap  Malaiin- ß2 - mono- 

sulfosäure. 

45  gr  naphtalin-ß-monosulfosaures  Natron  werden  in 
230  gr  konz.  Schwefelsäure  eingetragen,  wobei  ein  Steigen 
der  Temperatur  über  30°  zu  vermeiden  ist.  Das  Gemisch 
wird  auf  o°  abgekühlt  und  Salpeterschwefelsäure,  die 
14  gr  HN03  enthält,  bei  o°  bis  io°  zugegeben.  Nach 
einigen  Stunden  ist  die  Bildung  der  Mononitrosäure  vor 
sich  gegangen.  Fügt  man  nun  eine  weitere  Menge  Sal- 
peterschwefelsäure, 12  gr  HN03  enthaltend,  bei  einer  io° 
nicht  übersteigenden  Temperatur  hinzu,  so  entsteht  unter 
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bhafter  Reaktion  die  Dinitrosäure.  Man  giesst  nach  mehr- 
ündigem  Stehen  die  Reaktionsmasse  in  ca.  4 T.  einer 
^-sättigten  Salzlösung  (NaCl,  Na2S04  oder  K2S04),  wobei 
e Dinitroverbindung  grösstenteils  ausfällt;  vollständig  wird 
-le  Abscheidung  beim  Abkühlen. 

Die  Reaktion  verläuft  nach  der  Gleichung: 
CIOH7.S03H  + 2HNO3  = CIOHs(N02)2.S03H  + 2H20. 


no2 


3.  Ersatz  von  Wasserstoff  durch  die  Sulfo- 
gruppe (Sulfurieren). 

Der  Wasserstoff  im  Kern  aromatischer  Verbindungen 
lann  analog  den  Nitrosubstitutionen  bei  der  Einwirkung 
non  Schwefelsäure  durch  die  Sulfogruppe  ersetzt  werden: 
C6H6  + H2S04  = C6H5.S03H  + H20. 

C6H6  + so3  = c6h5.so3h. 

Diese  Sulfurierung  von  aromatischen  Verbindungen 
mn  durch  Erhitzen  mit  konz.  Schwefelsäure,  rauchender 
zhwefelsäure,  Natriumbisulfit  oder  Einwirkung  von  Schwefel- 
Uirechlorhydrin  bewirkt  werden.  Die  einzuhaltenden  Kon- 
mtrations-  und  Temperaturbedingungen  müssen  von  Fall  zu 
all  besonders  gewählt  werden,  so  dass  hier  diesbezüglich 
ur  auf  die  Beispiele  verwiesen  wird.  Drei-  und  vierfach 
ibstituierte  Verbindungen  erhält  man  durch  Sulfurieren 
iit  hochprozentiger  (40  — 60%  S03)  rauchender  Schwefel- 
iure,  ev.  unter  Zusatz  von  Phosphorsäureanhydrid,  im  ge- 
flossenen Gefäss  bei  Temperaturen  von  160 — 200°. 
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Ersatz  von  Wasserstoff  durch  die  Sulfogruppe. 


Das  Aufarbeiten  der  Reaktionsgemische  erfolgt  in  der 
Weise,  dass  man  sie  auf  Eis,  in  Eiswasser  oder  Salzlösung 
giesst,  wenn  ein  unlösliches  Produkt  hierdurch  abgeschieden 
werden  kann;  sonst  ist  die  beigemengte  Schwefelsäure  durch 
Eingiessen  des  Gemisches  in  Kalkmilch  zu  entfernen.  Das 
gekalkte  Gemisch  wird  filtriert,  worauf  man  meist  die 
Lösung  der  Kalksalze  mit  Soda  versetzt,  um  alsdann  die 
Lösung  der  Natriumsalze  einzudampfen.  Da  das  Sulfu- 
rierungsprodukt häufig  ein  Gemenge  isomerer  Verbindungen 
ist,  so  muss  noch  eine  Trennung  auf  Grund  der  verschie- 
denen Löslichkeit  der  Kalium-  oder  Natriumsalze  in  Al- 
kohol oder  Salzlösung  vorgenommen  werden. 

Beispiele : 


Darstellung  von  Sulfanilsäure. 


50  gr  Anilin  werden  unter  gutem  Rühren  in  150  gr 
rauchende  Schwefelsäure  von  8 — 10%  S03-gehalt  allmählich 
eingetragen.  Man  erhitzt  dann  das  Gemisch  noch  während 
4- — 5 Stunden  im  Ölbad  auf  1800.  Die  Reaktion  ist  be- 
endet, sobald  eine  Probe  beim  Übersättigen  mit  Natronlauge 
kein  Anilin  mehr  abscheidet.  Das  erkaltete  Gemisch  wird 
in  Wasser  gegossen,  wobei  die  Sulfanilsäure  krystallinisch 
ausfällt.  Behufs  Reinigung  wird  die  rohe  Säure  in  heisser, 
verdünnter  Natronlauge  gelöst,  die  Lösung  nach  dem 
Kochen  mit  Tierkohle  filtriert  und  mit  verdünnten  Säuren 
gefällt. 

Für  die  Sulfonation  genügt  auch  konzentrierte  Schwefel- 
säure. 

Die  Reaktion  verläuft  in  folgender  Weise: 

c6h5.nhs  + h2so4  = c6h4 <^h  $ + Hs0. 


Darstellung  von  Diäthylanilin-m-sulfosäure. 
Siehe  fabrikatorische  Übungen. 


.Darstellung  von  Benzolmonosulfosäure,  ß-Naphtalinsulfosäure. 
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Darstellung  von  Benzolmonosulfosäure . 

40  gr  Benzol  werden  in  150  gr  rauchende  Schwefel- 
säure von  5 — 8%  S03-gehalt  in  dem  Masse  eingetragen, 
ils  die  Säure  das  Öl  löst.  Hierauf  lässt  man  das  Ge- 
nisch  langsam  in  das  drei-  bis  vierfache  Volumen  gekühlter 
Kochsalzlösung  einfliessen.  Die  Flüssigkeit  gesteht  zu  einem 
Krystallbrei,  welcher  abgenutscht  und  mit  gesättigter  Koch- 
salzlösung gewaschen  wird.  Der  Filterrückstand  wird  als- 
dann noch  ausgepresst  und  getrocknet. 

Darstellung  von  ß-Naphtalinsulfosäure. 

In  120  gr  konz.  Schwefelsäure,  welche  auf  90 — ioo° 
yorgewärmt  ist,  trägt  man  in  kleinen  Portionen  unter  be- 
ständigem Rühren  100  gr  feingepulvertes  Naphtalin  ein. 
sNach  beendigtem  Einträgen  heizt  man  die  Mischung  während 
\\  Stunden  auf  170 — 180°.  Die  Schmelze  soll  sich  bis  auf 
lisine  schwache  Trübung  vollständig  in  Wasser  lösen.  Nach 
reilweisem  Erkalten  giesst  man  das  Gemisch  in  eine  nicht 
:u  dünne  Kalkmilch,  um  es  zu  neutralisieren.  Das  gekalkte 
Gemisch  wird  heiss  abgenutscht,  die  Filterrückstände  noch 
zweimal  mit  heissem  Wasser  angerührt  und  wiederum  abge- 
mtscht.  Die  Laugen  und  Waschwässer  werden  eingeengt, 
Dis  eine  Probe  der  Lauge  beim  Erkalten  zu  einem  dicken 
Brei  gesteht.  Man  lässt  dann  24  Stunden  krystallisieren 
und  filtriert  hierauf.  Hierbei  erhält  man  als  Filterrück- 
‘ stand  das  Kalksalz  der  ß-Monosulfosäure,  während  das 
Balz  der  a-Säure  in  den  Mutterlaugen  bleibt.  Das 
-Ealksalz  wird  scharf  abgesaugt,  mit  wenig  Wasser  ge- 
raschen und  dann  in  heissem  Wasser  gelöst,  um  den  Kalk 
?enau  mit  Sodalösung  auszufällen.  Ist  dies  erreicht,  so 
ültriert  man  und  dampft  die  Lösung  ein.  Der  Rückstand 
wird  getrocknet. 

Folgende  Gleichungen  veranschaulichen  die  einzelnen 
Prozesse: 
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cioh8  + h2so4  = CIOH7.S03H  + H20. 

(CIOH7.S03)2Ca  + Na2C03  = 2CIOH7.S03Na  + CaC03. 

Darstellung  vo7i  a z - Naphtylam in-ßL  - ci2 - disulfo säure. 

30  gr  a-Nitronaphtalin  werden  mit  250  gr  Natrium- 
bisulfitlösung,  welche  ca.  2o°/0  S02  enthält,  in  einem  mit 
Rührwerk  versehenen  Gefäss  während  20  Stunden  auf  ioo° 
erhitzt.  Nach  dem  Erkalten  wird  das  auskrystallisierende 
Natriumsalz  abfiltriert  und  das  Filtrat  mit  Salzsäure  ange- 
säuert, wobei  das  saure  Natriumsalz  der  entstandenen  Di- 
sulfosäure  in  schwach  gelblich  gefärbten  Nädelchen  aus- 
fällt, welche  man  abfiltriert.  Zur  Reinigung  bezw.  zur  Ent- 
fernung geringer  Mengen  nebenbei  entstehender  Naphtion- 
säure  kann  man  so  verfahren,  dass  der  Filterrückstand  in 
möglichst  wenig  Wasser  (ca.  30  gr)  gelöst  wird,  wobei  die- 
Naphtionsäure  als  krystallinisches  Pulver  ungelöst  bleibt. 
Nachdem  diese  abfiltriert  ist,  wird  die  Naphtylamindisulfo- 
säure  durch  Kochsalz  gefällt. 

Darstellung  -von  Toluolsulfochlorid . 

In  400  gr  auf  o°  abgekühlte  Chlorsulfonsäure  lässt 
man  unter  beständigem  Rühren  langsam  100  gr  Toluol 
einfliessen,  wobei  zu  beachten  ist,  dass  die  Temperatur 
nicht  + 50  C.  übersteigen  soll.  Nachdem  alles  Toluol  ein- 
getragen ist,  wird  das  Gemisch  noch  während  12  Stunden 
unter  Innehaltung  der  oben  angegebenen  Temperatur  be- 
ständig gerührt.  Man  giesst  alsdann  das  Reaktionsgemisch 
auf  Eis,  wobei  die  Sulfochloride  (ortho-  und  para-)  des 
Toluols  sich  flüssig  abscheiden,  die  dann  durch  Dekantieren 
abgetrennt  werden.  Nach  1 2 stündiger  Abkühlung  auf 
— 2 0°  C.  trennt  man  alsdann  aus  dem  Gemisch  das  kry- 
stallisierbare  Parachlorid  von  dem  flüssigen  Chlorid  durch 
Absaugen  des  letzteren. 

Die  Ausbeute  an  flüssigem  Chlorid  beträgt  6o%* 
Der  grosse  Überschuss  (etwa  vierfache  Menge)  an  Chlor- 
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ulfonsäure  verhindert  es,  dass  die  bei  der  Reaktion 
sekundär  auftretende  Schwefelsäure  sulfurierend  wirkt. 

C6H5.CH3  + S02  <Cqh  = C<5H4  ^sOpCI 


H20  + S02  < 


CI 

OH 


HCl  + H2S04. 


4.  Ersatz  von  Wasserstoff  durch  Hydroxyl, 
bezw.  die  Carbonyl-  oder  C arboxylgruppe. 

(Oxydieren  von  Kohlenwasserstoffen.) 

Von  den  für  Oxydationen  verwendeten  Reagentien 
eien  hier  nur  die  wichtigeren  besprochen. 

Leicht  oxydierbare  Verbindungen,  wie  z.  B.  Leukover- 
)indungen  von  Farbstoffen,  können  durch  Einblasen  von 
mft  mittels  eines  Verteilungsrohres  oxydiert  werden.  Kräf- 
igere  Oxydationswirkungen  erzielt  man  mittels  nascierenden 
'Sauerstoffes,  wie  er  z.  B.  bei  der  Elektrolyse  auftritt,  oder 
leim  Einleiten  von  Ozon.  Beide  Verfahren  dienen  z.  B.  zur 
Oxydation  von  Isoeugenol  C6H3.(CH:CH.CH3).OCH3.OH 
11,  3,  4]  zu  Vanillin  C6H3 . CLIO  . OCH3 . OH  i,  [3,  4].  Hier- 
bei wird  das  Ozon  (1  T.)  in  das  mit  der  5 fachen  Menge 
Essigsäure  versetzte  Isoeugenol  (1  T.)  eingeleitet.  Nach 
)eendigter  Oxydation  destilliert  man  die  Essigsäure  im 
Vakuum  ab  und  reinigt  den  rückständigen  Aldehyd.  Ozon 
rietet  den  Vorteil,  dass  man  mit  kleineren  Flüssigkeits- 
nengen  operieren  kann.  Die  Lösungen  betragen  z.  B.  nur  I/IO 
ier  bei  Oxydationen  mit  Kaliumbichromat  üblichen  Flüssig- 
ceitsmengen.  Ferner  lässt  sich  die  Oxydations  Wirkung 
?ut  leiten;  das  Oxydationsmittel  ist  ja  bereits  durch  Sauer- 
stoff verdünnt  und  kann  in  jeder  beliebigen  Menge  während 
i 3er  Reaktion  zugeleitet  werden.  Die  Reaktionstemperatur 
[beträgt  meist  40 — 50°.  — Manche  Verbindungen  (z.  B. 
Benzol)  werden  durch  Ozon  hingegen  äusserst  heftig  oxy- 
diert und  völlig  zersetzt.  — Die  Oxydation  des  Isoeugenols 
furch  Elektrolyse  wird  so  ausgeführt,  dass  man  eine  mit 
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überschüssiger  Natronlauge  versetzte,  1 5°/0ig e Eugenollösung 
als  Anodenflüssigkeit  und  eine  io — 2o%ige  Natronlauge 
als  Kathodenflüssigkeit  verwendet.  Man  elektrolysiert  mit 
6 Ampere  bei  einer  Stromdichte  von  1034  pro  1 qm  und 
5 Volt  Spannung.  Die  Lösungen  werden  auf  eine  Tem- 
peratur von  6o°  geheizt.  — Mittels  des  elektrischen  Stromes 
gelingt  es  auch  Alkohole  herzustellen,  wie  z.  B.  p-Nitro- 
benzylalkohol  aus  p-Nitrotoluol. 

Bleisuperoxyd  und  Mangansuperoxyd  wirken  in  ähn- 
licher Weise.  Die  Oxydationen  mit  Bleisuperoxyd  werden 
in  2 — 5°/0iger  Substanzlösung  vorgenommen.  Saure,  in 
Wasser  schwer  lösliche  Verbindungen  werden  als  konzen- 
trierte (10 — 2o°/0ige)  Salzlösung  der  2 — 3°/0igen  Super- 
oxydsuspension beigemengt.  Hierauf  säuert  man  durch 
Zusatz  von  verdünnter  Schwefelsäure  an  und  unterstützt  die 
Reaktion  durch  Rühren  des  Gemisches.  Nach  beendigter 
Einwirkung  fällt  man  das  Blei  der  Lösung  durch  Soda  aus, 
um  alsdann  das  Reaktionsgemisch  aufzuarbeiten.  — Basische 
Substanzen  löst  man  in  der  nötigen  Menge  Salzsäure  und 
trägt  die  ca.  io°/0ige  Lösung  in  verdünnte  Essigsäure  ein. 
Zu  der  nun  2 — 4°/0igen  Lösung  setzt  man  das  Superoxyd 
als  dicken  Schlamm  (30— 34%ig)  zu.  Nach  der  Reaktion 
fällt  man  das  Blei  durch  Natriumsulfatlösung.  — Bleisuper- 
oxyd dient  meist  für  leichtere  Oxydationen,  z.  B.  der  Oxy- 
dation von  Leukoverbindungen  der  Malachitgrünreihe. 

Mangansuperoxyd  kann  für  die  Einführung  von  Hy- 
droxylgruppen (z.  B.  in  Alizarinderivaten)  oder  auch  zur 
kräftigeren  Oxydation  (z.  B.  Darstellung  von  Aldehyden; 
siehe  fabrikatorische  Übungen)  organischer  Verbindungen 
dienen.  Im  ersteren  Falle  setzt  man  das  Superoxyd  zu 
der  3%igen  Lösung  der  Substanz  in  konz.  Schwefelsäure, 
in  letzterem  Falle  trägt  man  es  in  die  mit  mässig  ver- 
dünnter Schwefelsäure  (6o°/0ig)  angerührte  Substanz  all- 
mählich ein.  Das  Produkt  wird  aus  dem.  Reaktionsgemisch 
direkt  abgeschieden,  mit  Dampf  abgeblasen  oder  extrahiert, 
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bezw.  durch  Verdünnen  der  Mischung,  Aufkochen  des  Ge- 
misches und  nachfolgendes  Filtrieren  abgetrennt.  — Die 
Oxydationen  werden  bei  einer  Temperatur  von  20 — 30° 
vorgenommen. 

Schwefelsäureanhydrid,  Chromylchlorid  und  Chrom- 
säure besitzen  verschieden  starke  Oxydationskraft,  so  dass 
man  mit  ihnen  Oxyverbindungen,  Aldehyde  bezw.  Säuren  aus 
Kohlenwasserstoffen  darstellen  kann.  — Schwefelsäurean- 
hydrid wird  als  70 — 8o°/0ige  rauchende  Schwefelsäure  unter 
Vermeidung  von  zu  grosser  Temperaturerhöhung  mit  der 
Substanz  vermischt  und  während  24  Stunden  mit  ihr,  bei 
einer  Temperatur  von  35 — 40°,  in  Berührung  gelassen. 
Hierauf  giesst  man  das  Gemisch  in  konz.  Schwefelsäure 
und  die  verdünnte  Mischung  in  Eiswasser.  Auf  diese  Weise 
werden  z.  B.  Alizarinderivate  hydroxyliert.  — Chromyl- 
chlorid (Cr02Cl2)  lässt  man  in  io°/0iger  Schwefelkohlenstoff- 
lösung auf  die  in  gleicher  Weise  verdünnte  Substanz  unter 
guter  Kühlung  einwirken.  Es  bilden  sich  Zwischenprodukte 
von  der  allgemeinen  Zusammensetzung  x.2Cr02Cl2.  Diese 
werden  abgeschieden,  getrocknet  und  alsdann  allmählich 
in  Wasser  eingetragen.  Hierbei  spalten  sie  sich  in  Aldehyd, 
Chromchlorid  und  Chromsäure.  Durch  gleichzeitiges  Ein- 
leiten von  schwefliger  Säure  vermeidet  man  weitergehende 
Oxydationen  durch  die  entstehende  Chromsäure.  Die  in 
manchen  Fällen  äusserst  heftigen  (oft  explosionsartigen) 
Reaktionen  verlaufen  in  folgender  Weise: 

3 (R . CH3(Cr02Cl2)2)  + 3H20 
= 3R.CHO  -1-  4CrCl3  + 2Cr03  + 6H20  resp. 

3(R . CH(Cr02Cl2)2)  + 3H20 
= 3R.CHO  + zCrCL  + 2Cr(OH)3  + 2Cr03. 

Chromsäure  wird  entweder  in  io°/0iger  Eisessig-,  3 o0/o- 
iger  Schwefelsäure-  oder  in  konzentrierter  wässeriger  Lösung 
verwendet.  Die  Substanz  löst  man  analog  in  Eisessig  oder 
20  bezw.  5o°/0iger  Schwefelsäure.  Der  Säurezusatz  ist 
nötig,  um  die  Abscheidung  von  Chromoxyd  zu  verhindern. 

14* 
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Man  hält  das  Reaktionsgemisch  auf  einer  Temperatur  von 
45 — 50°,  später  ev.  von  60 — 70°,  bis  die  grüne  Farbe  der 
Lösung  in  einen  bräunlichen  Ton  umschlägt  oder  bis  in 
anderer  geeigneter  Weise  das  Ende  der  Reaktion  bestimmt 
wird.  Alsdann  fällt  man  das  Produkt  durch  Eingiessen  des 
Gemisches  in  Wasser.  Ist  mit  Wasserdämpfen  flüchtiges 
Ausgangsmaterial  noch  beigemengt , so  übersättigt  man  mit 
Ammoniak  und  destilliert  es  ab.  Die  Oxydationen  ver- 
laufen im  Allgemeinen  in  Eisessiglösung  am  regelmässigsten. 

Schwefelsäure  und  Salpetersäure  werden  in  verschie- 
dener Weise  zu  Oxydationswirkungen  benutzt. 

Konzentrierte  Schwefelsäure  giebt  bei  Temperaturen 
von  200 — 300°  Sauerstoff  an  aromatische  Verbindungen 
ab,  wobei  gleichzeitig  schweflige  Säure  frei  wird.  Die  Sub- 
stanzen (z.  B.  Naphtalin  oder  Alizarine)  werden  in  S — 1 ob- 
iger Lösung  auf  250 — 300°  erhitzt.  Soll  die  oxydierende 
Wirkung  gemässigt  werden,  so  fügt  man  krystallisierte  Bor- 
säure (1  T.  Subst.,  1 T.  Bors.)  hinzu.  Letztere  schützt 
die  entstehenden  Hydroxylgruppen,  indem  sie  die  Bildung 
von  Borsäureestern  bewirkt.  Die  Oxydation  kann  daher 
auch  in  verschiedenen  Stadien  angehalten  werden.  Das 
Reaktionsprodukt  fällt  man  durch  Eingiessen  der  Mischung 
in  Wasser.  — Die  Oxydationswirkung  wird  erhöht  und 
einheitlicher,  wenn  man  der  Lösung  Quecksilbersulfat  zu- 
setzt. Letzteres  bewirkt  ein  Abspalten  eingetretener  Sulfo- 
gruppen.  Im  gegebenen  Falle  wird  das  Produkt  mit  der 
Schwefelsäure  abdestilliert  und  scheidet  sich  dann  ev.  aus 
der  Säure  direkt  ab.  — Salpetersäure  dient  vorwiegend  zur 
Oxydation  von  Verbindungen  der  Fettreihe.  Man  kocht 
die  Substanz  entweder  mit  der  verdünnten  Säure  oder  trägt 
sie  in  die  gleiche  bis  dreifache  Menge  von  starker  Salpeter- 
säure (sp.  Gew.  1,5)  ein  und  lässt  die  Temperatur  nach 
der  ersten  stärkeren  Einwirkung  auf  50°  ansteigen.  Aroma- 
tische Verbindungen  würden  hierbei  selbstverständlich  nitriert. 
Das  Reaktionsprodukt  scheidet  sich  direkt  oder  nach  dem 
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Verdünnen  des  Gemisches  mit  Wasser  ab.  Salpetersäure 
bewirkt  meist  durchgreifende  Oxydationen. 

Kaliumpermanganat  kann  in  neutraler,  basischer  und 
saurer  Lösung  zu  Oxydationen  verwendet  werden.  Es 
bietet  den  weiteren  Vorteil,  dass  das  Ende  der  Reaktion 
an  der  bleibenden  Rotfärbung  leicht  erkannt  werden  kann; 
umständlich  für  das  Arbeiten  sind  aber  die  grossen  Flüssig- 
keitsmengen, welche  man  meist  erhält,  weil  das  Kalium- 
permanganat in  ca.  2 — 4°/0iger  Lösung  der  Substanz  oder 
ihrer  Lösung  zuzusetzen  ist.  Die  Oxydationen  verlaufen 
in  neutraler  bezw.  saurer  Lösung  nach  folgenden  Gleich- 
ungen: 

2KMn04  + H20  = 2Mn02  + 3O  + 2KOH. 

2KMn04  + 3H2S04  = 2MnS04  + K2S04  + 5O  + 3H20. 

Wirkt  das  entstehende  Alkali  nachteilig,  so  leitet  man 
Kohlensäure  in  das  Reaktionsgemisch;  ist  hingegen  eine 
grössere  Säuremenge  nachteilig,  so  setzt  man  abwechselnd 
kleine  Anteile  von  Säure  und  Permanganat  hinzu.  Einen 
Überschuss  an  Oxydationsmittel  zerstört  man  durch  Alkohol 
oder  schweflige  Säure.  Die  Verwendung  von  Kaliumper- 
manganat wird  immer  weitgehende  Oxydationen  mit  sich 
bringen.  Die  Oxydationen  werden  meist  bei  einer  Tem- 
peratur von  80 — 90°  vorgenommen. 

Kalium-  und  Natriumbichromat  werden  zusammen  mit 
Schwefelsäure  als  sogenanntes  Chromsäuregemisch  ver- 
wendet. Letzteres  enthält  40  T.  Bichromat  und  55  bezw. 
60  T.  Schwefelsäure,  welche  mit  dem  doppelten  Volumen 
Wasser  verdünnt  ist.  Das  Natriumbichromat  (handels- 
üblich 88 — 92°/0ige  Ware)  besitzt  den  Vorteil  der  leichteren 
Löslichkeit.  Es  ist  in  2 — 3 T.  Wasser  von  20°  löslich, 
während  das  entsprechende  Kaliumsalz  ca.  10  T.  hierfür 
fordert. 

Die  Wirksamkeit  des  Gemisches  berechnet  man  nach 
der  Gleichung: 

K2Cr207  + 4H2S04  = K2S04  + Cr2(S04)3  + 4H20  + 3O. 
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Die  Art  der  Anwendung  dieses  Oxydationsmittels  richtet 
sich  nach  der  Beständigkeit  bezw.  Zersetzbarkeit  der  Aus- 
gangsmaterialien und  Reaktionsprodukte.  Soll  eine  gelinde 
Einwirkung  erzielt  werden,  so  kühlt  man  entsprechend  und 
verwendet  notwendigerweise  einen  Überschuss  (io — 20%) 
an  Oxydationsmittel.  Ölige  Substanzen  wird  man  mit  einem 
Lösungsmittel  (z.  B.  Toluol,  Xylol)  verdünnen  und  dann 
kräftig  mit  der  wässerigen  Lösung  mischen.  Ferner  kann 
man  die  Reaktion  so  anordnen,  dass  entweder  die  Substanz 
oder  das  Oxydationsmittel  allmählich  zugesetzt  wird.  In 
der  Technik  wird  das  erhaltene  Chromsulfat  direkt  wieder 
durch  Oxydation  mittels  des  elektrischen  Stromes  regeneriert. 
Man  kann  daher  bei  der  Reaktion  auch  direkt  von  dem 
Chromsulfat  ausgehen. 

Ammoniumpersulfat  giebt  Sauerstoff  nach  folgender 
Gleichung  ab: 

(NH4)2S2Os  + H20  = 2(NH4)HS04  + O. 

Beispiele: 


Darstellung  von  p-NitrobenzylalkohoL 

\ 

Paranitrotoluol  wird  durch  den  elektrischen  Strom  zu 
p-Nitrobenzylalkohol  oxydiert: 

C<.H,  <ch”  + 0 = C^CcÜoh- 

Als  Kathodenflüssigkeit  dient  Schwefelsäure  von  1,6 — 1,7 
spec.  Gew.  Die  Anodenflüssigkeit  ist  ein  Gemisch  von 
15  gr  p-Nitrotoluol,  80  gr  Eisessig,  15  gr  konz.  Schwefel- 
säure und  7 gr  Wasser. 

Die  Kathode  besteht  aus  einem  Nickeldrahtnetz,  die 
Anode  aus  einem  Platinblech  von  z.  B.  75  qcm  ein- 
seitiger Oberfläche.  Man  elektrolysiert  mit  1 — 2 Ampere, 
3,5 — 4,5  Volt  während  10 — 12  Stunden  bei  einer  Tempe- 
ratur von  ioo°.  Das  Reaktionsgemisch  wird  dann  in  fol- 
gender Weise  aufgearbeitet. 


Oxydation  von  Leukomalachitgrün. 
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Ans  der  dunkelbraunen  Anodenflüssigkeit  wird  das  un- 
veränderte p-Nitrotoluol  mit  Wasserdampf  abdestilliert.  Die 
Destillationsflüssigkeit  wird  heiss  durch  ein  genässtes  Filter 

0- esossen.  Das  zurückbleibende  Harz  wird  zweimal  mit 

Wasser  ausgekocht.  Beim  Erkalten  der  Filtrate  krystallisiert 
der  Alkohol  in  langen  Nadeln  aus.  Die  Mutterlaugen  werden 
ausgeäthert,  der  Destillationsrückstand  wird  mit  Alkohol 
ausgekocht,  wobei  0,1 — 0,5  gr  eines  krystallinen,  gelblichen 
Pulvers  hinterbleiben.  Die  alkoholische  Lösung  enthält 
neben  Benzylalkohol  noch  dessen  Ester,  welchen  man  verseift. 

Die  Oxydation  liefert  7 gr  p-Nitrobenzylalkohol  und 

1 —  2 gr  unverändertes  Nitrotoluol. 


Oxydation  von  Leukomalachitgrün. 


10  T.  Leukobase  werden  unter  Erwärmen  in  ver- 
dünnter Salzsäure  (2,7  T.  HCl)  gelöst,  worauf  man  mit 
800  T.  Wasser  verdünnt  und  10  T.  4o°/0i ge  Essigsäure 
zusetzt.  Nachdem  man  die  Lösung  durch  Einwerfen  von 
Eisstücken  abgekühlt  hat,  trägt  man  7,5  T.  Bleisuperoxyd 
als  dünnen  Brei  unter  Umschütteln  der  Reaktionsflüssigkeit 
in  ca.  fünf  Minuten  ein.  Nach  weiteren  fünf  Minuten  setzt 
man  eine  Lösung  von  10  T.  Glaubersalz  zu  und  filtriert 
das  Bleisulfat  ab.  Aus  dem  Filtrat  fällt  man  den  Farbstoff 
durch  Zusatz  einer  konz.  Lösung  von  8 T.  Chlorzink.  Der 
Farbstoff  wird  abfiltriert  und  durch  Umlösen  und  Aussalzen 
gereinigt. 


Der  Oxydationsvorgang  wird  durch  folgende  Gleichung 
veranschaulicht: 


'Q3H5 

C— C6H4.N(CH3)2 
|^C6H4.N(CH3)2.HC1 


x6h5 

+ O = C— C6H4 . N(CH3)2  + H20. 

^C6H4.N(CH3J2C1 


Der  Farbstoff  bildet  mit  Chlorzink  das  Doppelsalz 
3(C23H25N2C1)  + 2ZnCl2  + H20.  Dem  Malachitgrün  wird 
jetzt  meist  folgende  chino'ide  Formel  zugeschrieben: 
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(ch3)2n — / _ c<g^N(CH02 

CI  CT'  / 

Der  Farbstoff  färbt  tierische  Faser  direkt  in  reinen 
grünen  Tönen  an. 


Darstellung  von  Alizarinbordeaux  und  -cyaninen. 


20  gr  gemahlenes,  scharf  getrocknetes  Alizarin  werden 
unter  Vermeidung  zu  grosser  Temperaturerhöhung  in 
200  gr  rauchende  Schwefelsäure  von  70 °/0  Anhydridge- 
halt eingetragen.  Man  hält  das  Gemisch  während  24 — 48 
Stunden  auf  35 — 40°,  bis  eine  in  Eiswasser  gegossene  Probe 
beim  sofortigen  Übersättigen  mit  Natronlauge  eine  gelbrote 
Lösung  giebt.  Darauf  giesst  man  das  Reaktionsgemisch 
in  400  gr  konz.  Schwefelsäure  und  diese  Mischung  auf 
Eis.  Es  scheidet  sich  ein  rotgelber  Niederschlag  (Zwischen- 
produkt) ab,  der  abfiltriert  und  alsdann  in  Natronlauge 
gelöst  wird.  Säuert  man  die  Lösung  in  der  Kälte  (unter 
Vermeidung  eines  zu  grossen  Säureüberschusses)  an,  so 
erhält  man  eine  klare  rotbraune  Lösung,  welche  beim 
Kochen  einen  reichlichen  Niederschlag  des  eigentlichen 
Produktes  abscheidet.  Dieses  wird  abfiltriert,  behufs  Reinigung 
aus  Retorten  trocken  destilliert  und  aus  Nitrobenzol  um- 
krystallisiert.  Es  bildet  prächtige  granatrote  Krystallnadeln, 
welche  bei  280°  noch  nicht  schmelzen. 

Das  Produkt  giebt  mit  Thonerde  einen  bordeaux- 
farbenen  Lack,  weshalb  es  als  Alizarinbordeaux  bezeichnet 
wird.  Es  erzeugt  auf  Thonerdebeizen  bordeauxrote,  auf 
Chrom-  und  Eisenbeizen  violettblaue  Töne. 

Bei  der  Einwirkung  des  Schwefelsäureanhydrides  bildet 
sich  zuerst  der  neutrale  Schwefelsäureäther  des  Tetraoxy- 


anthrachinons  R<^i>S02  als  unlösliches  Zwischenprodukt. 
Letzteres  geht  durch  Behandeln  mit  Natronlauge  in  den  auch 
in  verdünnten  Säuren  löslichen,  sauren  Äther  R<Cq^°2  ' 


Darstellung  von  Alizarincyanin. 
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über,  welcher  sehr  unbeständig  ist  und  beim  Kochen  seiner 
sauren  Lösung  in  Schwefelsäure  und  Tetraoxyanthrachinon 
(Alizarinbordeaux  B in  Teig  20 °/0)  zerfällt: 


OH  OH 


OH 


Zur  Darstellung  des  Alizarincyanins  werden  10  gr 
trockenes  und  gepulvertes  Alizarinbordeaux  in  200  gr  konz. 
Schwefelsäure  gelöst,  worauf  man  in  die  Lösung  unter  be- 
ständigem Umrühren  allmählich  12  gr  fein  gepulverten 
Braunstein  von  7o°/0  einträgt. 

Die  unter  Erwärmung  vor  sich  gehende  Reaktion  giebt 
sich  durch  die  fortschreitende  Umwandlung  der  Farbe  der 
schwefelsauren  Lösung  von  Violett  in  Blau  zu  erkennen 
und  ist  beendet,  wenn  sich  die  Farbe  dieser  Lösung  bei 
längerer  Einwirkung  bezw.  beim  Erhitzen  bis  ioo°  nicht 
mehr  ändert. 

Man  giesst  dann  das  Reaktionsgemisch  in  Wasser, 
kocht  auf,  filtriert,  wäscht  aus,  löst  den  Niederschlag  in 
verdünnter  heisser  Natronlauge,  filtriert  diese  alkalische 
Lösung  und  fällt  daraus  den  Farbstoff  mit  Säure  aus. 

Der  Farbstoff  (Alizarincyanin  R),  ein  1-2-4-5-8-Penta- 
oxyanthrachinon,  erzeugt  auf  Thonerdebeizen  ein  pracht- 
volles Violett,  auf  Chrombeizen  ein  grünstichiges  Blau.  Er 
kann  aus  Eisessig-  oder  Alkohollösung  krystallisiert  (in 
Nadeln)  erhalten  werden.  Dem  Farbstoff  ist  teilweise  das 
schwerer  lösliche  Hexaoxyanthrachinon  beigemengt. 

Darstellung  von  Benzaldehyd  und  von  Vanillin . 

Siehe  fabrikatorische  Übungen. 
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Darstellung  von  Phtalsäure. 

ioo  T.  Naphtalin  werden  mit  1500  T.  Schwefelsäure- 
monohydrat und  50  T.  Quecksilbersulfat  gemischt  und  er- 
wärmt, wobei  sich  das  Naphtalin  auflöst.  Diese  Lösung 
wird  nun  in  einem  Destilliergefäss  weiter  erhitzt.  Bei  etwa 
2000  ist  der  Beginn  der  Oxydation  zu  konstatieren  und  bei 
250°  sind  die  Oxydationserscheinungen  deutlich  erkennbar: 
aus  der  dunkel  gewordenen  Naphtalinsulfosäurelösung  ent- 
weichen schweflige  Säure  und  Kohlensäure.  Schliesslich 
steigert  man  die  Temperatur  auf  300°  und  darüber  und 
erhitzt  zweckmässig  so  lange,  bis  der  Inhalt  des  Destillier- 
gefässes  dickflüssig  oder  ganz  trocken  geworden  ist.  Die 
Phtalsäure  scheidet  sich  aus  dem  Destillat  beim  Erkalten 
fast  vollständig  ab  und  lässt  sich  durch  Filtrieren  davon 
trennen. 

Das  Rohprodukt  ist  durch  Sublimation  zu  reinigen. 

Darstellung  von  Phtalon-  und  Phtalsäure. 

36  gr  Naphtalin  werden  mit  225  gr  Kaliumperman- 
ganat und  2i/2  1 Wasser  am  Rückflusskühler  bis  zur  Ent- 
färbung erhitzt.  Alsdann  wird  das  überschüssige  Naphtalin 
(etwa  10  gr)  mit  Wasserdämpfen  überdestilliert,  die  rück- 
ständige Lösung  vom  Mangansuperoxyd  abfiltriert  und  ein- 
geengt oder  auch,  nachdem  man  angesäuert  hat,  zur 
Trockne  eingedampft. 

Die  Phtalonsäure  wird  von  der  gleichzeitig  gebildeten 
Phtalsäure  (etwa  1,4  gr  auf  10  gr  Phtalonsäure)  und  dem 
anorganischen  Salze  durch  Behandlung  mit  Wasser  und  or- 
ganischen Lösungsmitteln  oder  durch  Überführung  in  Salze 
getrennt  und  gereinigt.  Man  erhält  sie  aus  kaltem  Wasser 
in  grösseren  derben  Krystallen,  aus  siedendem  Chloroform, 
durch  Extraktion,  als  grobes  Krystallmehl.  Die  Phtalonsäure 
ist  in  Wasser,  Alkohol  und  Äther  äusserst  leicht  löslich; 
vollkommen  trocken  schmilzt  sie  bei  144 — 1450. 


II.  Die  Hydroxylgruppe. 
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Die  Phtalonsäure,  C6H4<<qq' qh  °H^  dient  zur  Dar- 
stellung der  Phtalsäure.  Zu  diesem  Zwecke  braucht  sie 
nicht  erst  isoliert  zu  werden.  Man  verwendet  direkt  das 
Einwirkungsprodukt  des  Permanganats  auf  Naphtalin,  nach- 
dem man  filtriert  und  eingeengt  hat;  man  säuert  an  und 
behandelt  mit  einem  Oxydationsmittel;  die  Ausbeute  ist 
quantitativ. 

Darstellung  von  Saccharin  aus  0- Toluolsulfonamid. 

Das  Toluolsulfonamid  wird  mittels  Permanganatlösung 
oxydiert.  Das  Amid  wird  in  die  stark  verdünnte  Lösung 
eingetragen  und  in  dem  Grade,  wie  freies  Alkali  und  Al- 
Aalicarkonat  im  Verlauf  des  Prozesses  entsteht,  letzteres 
.durch  vorsichtigen  Zusatz  von  Säuren  abgestumpft.  Nach 
oeendigter  Oxydation  filtriert  man  vom  Mangandioxydhydrat 
'.ab  und  fällt  nach  entsprechendem  Einengen  aus  dem  Filtrat 

Aas  Benzoesäuresulfinid  (C6H4<^0  >NH)  ab.  Letzteres 

cq  OH 

^enthält  noch  p-Sulfobenzoesäure  (Cö^^qq2  oh)  zu 

[to°/0  beigemengt.  Man  kann  letztere  durch  Auskochen  des 
Semisches  mit  Xylol  abtrennen.  Saccharin  ist  in  Xylol 
demlich  leicht  löslich. 

Saccharin  schmilzt  bei  220°;  es  ist  schwer  löslich  in 
vVasser  und  verhält  sich  chemisch  wie  eine  Säure,  indem 

es  Salze  bildet,  von  denen  das  Natriumsalz  C6H4<SQ2]>-NNa 
leicht  löslich  in  Wasser  ist. 

II.  Die  Hydroxylgruppe. 

I.  Überführung  der  Hy droxylverbindungen  in 
Ester  (Esterifizieren). 

Die  Überführung  der  Alkohole  in  Ester  kann  für  ana- 
lytische oder  rein  präparative  Zwecke  vorgenommen  werden, 
ln  ersterem  Falle  sind  es  besonders  die  Essigsäure-  und 
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Benzoesäureester,  welche  man  darstellt,  indem  man  ent- 
weder die  Chloride  oder  die  Anhydride  der  betreffenden 
Säuren  auf  die  Alkohole  einwirken  lässt. 

Die  Esterifizierung  mit  Benzoylchlorid , welche  als 
Schotten- Baumann’sche  Reaktion  bezeichnet  wird  (siehe 
I.  Teil,  Seite  105  und  513),  führt  man  in  folgender  Weise 
aus:  Die  Substanz  wird  mit  50  T.  10 — 2o°/0iger  Natron- 
lauge und  6 T.  Benzoylchlorid  im  verschlossenen  Kolben 
geschüttelt,  bis  der  Geruch  des  Chlorides  verschwunden  ist. 
Man  kann  auch  für  jedes  Hydroxyl  7 Moleküle  Natrium- 
hydrat und  5 Moleküle  Benzoylchlorid  rechnen.  Die  Tem- 
peratur soll  während  der  Reaktion  nicht  über  250  steigen. 
Das  erhaltene  Benzoylprodukt  wird  gewaschen  und  aus 
Alkohol  oder  Eisessig  umkrystallisiert.  Eine  Hauptbedingung 
für  das  gute  Gelingen  der  Reaktion  ist  ein  reines  Benzoyl- 
chlorid. 

Acetylchlorid  wird  selten  zur  Acetylierung  verwendet. 
Man  zieht  hierfür  Essigsäureanhydrid,  welches  in  der  bereits 
im  I.  Teil,  Seite  326,  500  und  509  erwähnten  Weise  verwendet 
wird,  vor.  Behufs  Esterifizierung  mit  Benzoesäureanhydrid 
erhitzt  man  den  Alkohol  mit  einem  geringen  Überschuss 
des  Anhydrids  während  2 — 4 Stunden  auf  eine  Temperatur 
von  150 — 170°.  Alsdann  wird  das  Gemisch  in  ätherischer 
Lösung  mit  verdünnter  Natronlauge  gewaschen,  um  die 
entstandene  Benzoesäure  zu  entfernen.  Die  Lösung  der 
Ester  wird  destilliert;  den  Rückstand  reinigt  man  durch 
Destillation  oder  Krystallisation.  Die  Reaktion  verläuft  z.  B. 
in  folgender  Weise: 

CIOHi9.OH  + CöHs.CO^^ 

= CioHI9 . 0 . CO . C6H5  + C6H5 . CO . OH. 

Mittels  Einwirkung  der  Säurechloride  oder  -anhydride 
auf  Alkohole  können  selbstverständlich  auch  die  Ester  jeder 
in  Betracht  kommenden  Säure  dargestellt  werden.  Es  gilt 
dies  ebenfalls  für  die  Ester  der  anorganischen  Säuren,  z.  B. 
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; der  Phosphorsäure  und  Kohlensäure,  welche  analog  durch 
Phosphoroxychlorid  oder  Einleiten  von  Phosgengas  in  die 
Alkoholatlösung  erhalten  werden  können. 

Für  präparative  Zwecke  geht  man  meist  von  einem 
t Gemisch  der  Säure  und  des  Alkohols  bezw.  deren  Natrium- 
Verbindungen  aus  und  setzt  ein  wasserbindendes  Mittel, 
-Schwefelsäure,  bezw.  Phosphoroxychlorid  oder  Thionylchlorid 
hinzu.  Die  Reaktionen  verlaufen  hierbei  in  folgendem  Sinne : 

2C6H+<°o  0Na  + 2C6Hs.ONa  + POCl3 
= 2QH(<™0QHs  + NaPCL  + 3NaCl. 

CsH4<go.OH  + C6Hs.OH  + S0C12 

= C6H4-<Cq  oc6H5  + 2HC1  + SOj. 

Beispiele : 

Darstellung  von  Fettsäureestern  der  Terpenalkohole. 

100  T.  Terpineol,  Linalool,  Geraniol,  Borneol  oder 
Menthol  etc.  werden  mit  200 — 300  T.  Ameisensäure,  Essig- 
: säure,  Propionsäure,  Buttersäure  oder  Yaleriansäure  etc. 
' unter  Zusatz  von  5 — 10  T.  Schwefelsäure  oder  Salpetersäure 
. gemischt.  Durch  Abkühlen  hat  man  dafür  zu  sorgen,  dass 
die  Temperatur  von  20 — 250  nicht  überschritten  werde,  da 
sonst  Abspaltung  von  Kohlenwasserstoffen  eintritt.  Nach 
beendeter  Reaktion  wird  mit  Wasser  verdünnt.  Der  ab- 
. geschiedene  Ester  wird  durch  Schütteln  mit  Sodalösung  von 
anhaftender  Säure  befreit  und  durch  Rektifizieren  bezw. 
Fraktionieren  im  luftverdünnten  Raume  oder  mittels  Wasser- 
dampf gereinigt. 

Zur  Darstellung  der  Valerian-  und  Buttersäureester 
bedarf  es  einer  etwas  höheren  Temperatur  von  70 — 8o°. 
An  Stelle  der  reinen  Terpenalkohole  können  auch  die  ent- 
sprechenden ätherischen  Öle,  z.  B.  Linaloeöl,  Geraniumöl, 
Citronellöl  etc.  verwendet  werden. 
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Darstellung  von  Salol. 

12  gr  Phenolnatrium,  16  gr  Natriumsalicylat  und  io  gr 
Phosphoroxychlorid  werden  trocken  zusammengerieben,  als- 
dann in  einem  Rundkolben  mit  Steigrohr  zusammen- 
geschmolzen und  während  mehrerer  Stunden  auf  ca.  1350 
erhitzt.  Das  erkaltete  Produkt  wird  in  Wasser  eingetragen  und 
so  lange  ausgewaschen,  bis  die  Salze  (NaPCk,  NaCl)  entfernt 
sind.  Der  Rückstand  wird  aus  Alkohol  umkrystallisiert. 

Salol  schmilzt  bei  420  und  ist  ein  weisses,  krystalli- 
nisches  Pulver.  Es  ist  in  10  T.  Alkohol  löslich. 


2.  Überführung  der  Hydroxylgruppe  in  die 
Oxyalkylgruppe  (Ätherifizieren). 


Alkohole  werden  in  die  entsprechenden  einfachen  Äther 
übergeführt,  wenn  sie  mit  Schwefelsäure  oder  Sulfosäuren 
aromatischer  Verbindungen  auf  ca.  140°  erhitzt  werden. 
Es  bildet  sich  vorübergehend  Ätherschwefelsäure  oder  Sulfo- 
säureester,  welcher  durch  den  überschüssigen  Alkohol  in 
freie  Säure  und  Äther  zerlegt  wird.  Die  Säure  wird  teil- 
weise zu  schwefliger  Säure  reduziert;  theoretisch  müsste  sie 
unbegrenzt  für  die  Ätherifizierung  dienen  können: 


C2Hs.OH 


h2so4 

c6h5.so2.oh 


fso 

PU2\0C2H5 

|c6h5.so2.oc2h5 


+ h2o. 


Jso,< 

{c6h5.so2.oc2h5 


OH 

OC2H5  + 


C2H5.OH 


= C2H5.O.C2H5  + 


Jh2so4 

|c6h5.so2.oh. 


Für  das  eigentliche  Ätherifizieren,  das  Darstellen  von 
Methoxy-  und  Äthoxyverbindungen,  dienen  vorwiegend  Di- 
methylsulfat,  Kaliumäthylsulfat,  Chloräthyl  und  Bromäthyl. 
Die  beiden  ersteren  werden  für  wässerige  Lösungen  ver- 
wendet, die  letzteren  lässt  man  auf  alkoholische  Lösungen 
einwirken.  Der  verwendete  Alkohol  ist  vorteilhaft  nur 
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30 — 40% ig,  damit  der  nebenbei  entstehende  Äther  keine 
Fällungen  von  Substanz  bewirkt.  Der  Überschuss  an 
Reagens  muss  das  ix/2 — 5 fache  betragen,  je  nach  der 
Eigenart  der  Substanz. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Äthyläther. 

Ein  Gemenge  von  150  gr  konz.  Schwefelsäure  und 
50  gr  Alkohol  wird  in  einem  Kolben  auf  140°  erhitzt  und 
diese  Temperatur  während  der  Dauer  des  Versuches  inne- 
gehalten. Zu  dieser  Flüssigkeit  lässt  man  alsdann  durch 
einen  Tropftrichter  Alkohol  zufliessen  und  zwar  in  dem 
Masse,  als  die  Flüssigkeit  aus  dem  Kolben  abdestilliert. 
Die  Vorlage  muss  wie  bei  den  sonst  üblichen  Ätherdestil- 
lationen fest  angeschlossen  an  das  Kühlrohr  sein;  die  un- 
verdichteten  Dämpfe  oder  Gase  sind  abzuleiten.  Das  De- 
stillat wird  mit  Kalkmilch  geschüttelt,  mit  Wasser  gewaschen, 
mit  Chlorcalcium  getrocknet  und  dann  rektifiziert. 

Äthyläther  siedet  bei  350. 

Darstellung  von  Methyl-  und  Äthylsalicylsäureestern 
und  von  Äthylsalicylsäure . 

1)  Ätherifizierung  mit  Dimdhylsulfat. 

Ein  Gemisch  von  20  gr  Gaultheriaöl  und  30  gr  Di- 
methylsulfat  wird  allmählich  mit  2°/oiger  Natronlauge  unter 
gutem  Schütteln  oder  Rühren  versetzt.  Die  Temperatur 
steigt  während  der  Reaktion  bis  auf  35 — 38°.  Nach  be- 
endeter Einwirkung  wird  das  ölige  Produkt  abgeschieden, 
getrocknet  und  destilliert.  Die  Wässer  werden  extrahiert. 

Methylsalicylsäuremethylester  siedet  bei  228°. 

Die  Reaktion  verläuft  in  folgender  Weise: 

C6H4<C0.0CH3  + S02<OCH*  + NaOH 

- + SO,<g§?  + H20. 

Die  Ausbeute  an  Ester  ist  quantitativ. 
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Dimethylsulfat  ist  ein  äusserst  kräftiges  Ätherifizierungs- 
und Alkylierungsmittel. 

2)  Ätherifizierung  7nit  Kaliummethylsulfat. 

Gaultheriaöl  wird  in  der  gerade  hinreichenden  Menge 

5%iger  Natronlauge  unter  Kühlen  gelöst.  Alsdann  trägt 
man  das  2 — 2 x/2  fache  der  theoretischen  Menge  an  Kalium- 
methylsulfat ein  und  löst  es  unter  Aufkochen  der  Lösung, 
welche,  wenn  möglich,  gesättigt  an  dem  Salz  sein  soll.  Man 
heizt  während  5 — 6 Stunden.  Das  sich  während  der  Reak- 
tion abscheidende  Kaliumnatriumsulfat  bewirkt  ein  Stossen 
der  Lösung.  Das  Reaktionsgemisch  wird  nach  dem  Erkalten 
in  Wasser  gegossen , worauf  man  den  abgeschiedenen 
Ester  in  Äther  löst  und  mit  2°/0iger  Natronlauge  wäscht, 
bis  die  Waschwässer  (ev.  Aufarbeitung  derselben  nach  4.) 
beim  Ansäuern  keine  Trübung  mehr  geben.  Der  Ester 
wird  wie  üblich  isoliert  und  gereinigt. 

Folgende  Gleichung  zeigt  den  Reaktions verlauf : 

C 4T  ^0Na  4-  Qf) 

^6«-4<^co.OCH3  + ÖU2^OK 
= C6H4<°™,5CH3  + KNaS04. 

3)  Ätherifizierung  mit  Ä.thylbromid.  Darstellu?ig  von 
A thylsalicylsäuremethylester. 

Bei  dieser  Ätherifizierung  wird  ebenfalls  der  2 — 2T/2- 
fache  Betrag  der  theoretischen  Menge  an  Bromäthyl  ver- 
wendet. Das  mit  entsprechend  überschüssiger  Lauge  gelöste 
Gaultheriaöl  wird  mit  Alkohol  und  dem  Bromäthyl  am 
Rückflusskühler  oder  besser  im  Autoklaven,  welcher  in 
einem  kochenden  Wasserbad  sitzt,  während  3 — 4 Stunden 
erhitzt.  Nach  teilweisem  Abdestillieren  des  Alkohols  wird 
das  Reaktionsgemisch  in  üblicher  Weise  aufgearbeitet. 

C6H4<°SaocH3  + C2H5Br  = C6H4<°S:ofcHj  + NaBr- 

Der  Äthyläther  siedet  bei  2450. 

4)  Ätherifizierwig  mit  Chloräthyl.  Darstellu?ig  voti 
Ä thylsalicylsäure. 


Darstellung  von  Äthylsalicylsäure. 
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Salicylsäure  wird  bei  Gegenwart  von  Natronlauge  in 
ca.  3o°/0igem  Alkohol  mit  der  3 fachen  theoretischen  Menge 
an  Chloräthyl  im  Autoklaven  auf  120°  während  6 Stunden 
erhitzt.  Das  Reaktionsgemisch  stellt  man  in  folgender 
Weise  dar.  Die  Salicylsäuremenge  wird  in  dem  der  Chlor- 
äthylmenge entsprechenden  Überschuss  an  Natronlauge 
gelöst,  worauf  man  die  Lösung  mit  Alkohol  verdünnt  und 
gut  abkühlt.  Der  Autoklav  wird  ebenfalls  durch  vorher 
eingefüllte  Kältemischung  gekühlt.  Man  trägt  hierauf  das 
Gemisch  in  den  Autoklaven  ein,  setzt  das  Chloräthyl  hinzu 
und  schliesst  ihn  sofort.  Nach  beendigtem  Erhitzen  destilliert 
man  den  Alkohol  sowie  den  Äther  ab  und  fällt  aus  der 
Testierenden  Lösung  die  Salicylsäuren  durch  Ansäuern  mit 
Salzsäure  aus.  Diese  werden  in  Äther  aufgenommen,  ab- 
getrennt und  durch  Abdestillieren  des  Äthers  gewonnen. 
Das  Säuregemisch  wird  mit  überschüssiger  Kalkmilch  ge- 
kocht, wobei  die  Salicylsäure  in  das  basische  Salz,  welches 
unlöslich  in  W'asser  ist,  übergeht.  Das  Kalksalz  der  Äthyl- 
salicylsäure ist  wasserlöslich.  Die  Trennung  wird  be- 
schleunigt, wenn  man  zeitweise  etwas  Ammoniak  zusetzt, 
um  die  Säuren  zu  lösen.  Giebt  die  in  Lösung  befindliche 
Säure  nur  noch  eine  schwache  Violettfärbung  mit  Eisen- 
chlorid, so  ist  die  Trennung  beendet.  Man  filtriert  dann 
und  zieht  aus  dem  angesäuerten  Filtrat  die  Äthylsalicylsäure 
mit  Äther  aus.  Die  Ausbeute  beträgt  So — 85%  der  Theorie. 

Die  Äthylsalicylsäure  schmilzt  bei  190.  Sie  giebt  in 
chemisch  reinem  Zustande  keine  Färbung  mit  Eisenchlorid. 
Das  Reaktionsprodukt  lässt  sich  bezüglich  dieser  Probe  durch 
Auskochen  und  Schütteln  mit  Eisenchloridlösung  reinigen. 

Die  wesentlichen  Vorgänge  zeigen  folgende  Gleichungen: 

C6H4<8o?ONa  + CÄC1  = CsH4<CO /ok  + NaCl. 
!C6H'1<co'.oh  + Ca(0H)2  = (QH,,<££2“5)2Ca  + 2H20. 

CsHi<CO.OH  + Ca(0H)2  = C6H4<g^>Ca  + 2H20. 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum,  II.  IC 
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Oxydation  von  Alkoholen. 


Die  gleichzeitig  ev.  mit  gebildeten  Mengen  von  Äthyl- 
salicylsäureester  werden  beim  Kochen  mit  Kalkmilch  ver- 
seift. Man  kann  aber  auch  direkt  das  Reaktionsgemisch 
noch  mit  etwas  Natronlauge!,  behufs  Verseifung  der  Ester, 
erhitzen. 

3.  Oxydation  von  Alkoholen. 

Die  Alkohole  werden  vorwiegend  mit  Chromsäurege- 
misch oxydiert.  Dieses  enthält  z.  B.  60  gr  (1  Mol.)  Ka- 
liumbichromat  und  50  gr  (2,5  Mol.)  konz.  Schwefelsäure 
in  300  ccm  Wasser  und  genügt  zur  Oxydation  von  45  gr 
Menthol  zu  Menthon. 

Primäre  Alkohole  geben  bei  der  Oxydation  Aldehyde, 
sekundäre  hingegen  Ketone. 

— CH20H  + O = — CHO  + H20. 

— CH. OH—  + 0 = — CO—  + H20. 

Tertiäre  Alkohole  zerfallen  bei  der  Oxydation,  indem 
sie  Säuren  mit  weniger  Kohlenstoffatomen,  als  sie  selbst 
im  Molekül  besitzen,  geben. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Acetaldehyd. 

a)  Man  lässt  zu  200  gr  Kaliumbichromat,  welches  in 
linsengrosse  Stücke  zerschlagen  und  mit  ca.  600  ccm  Wasser  \ 
überschichtet  ist,  eine  Mischung  von  200  gr  Alkohol  und 
270  gr  konz.  Schwefelsäure  zutropfen.  Das  Reaktions-  i 
gemisch  befindet  sich  in  einem  2 Literkolben,  welcher  mit  : 
einem  Kühler  und  einer  mit  Kältemischung  gekühlten  Vor- 
lage in  Verbindung  steht.  Die  Masse  erwärmt  sich  von 
selbst,  so  dass  der  entstandene  Aldehyd  neben  Alkohol  und 
Wasser  abdestilliert. 

b)  Eine  Mischung  von  110  gr  konz.  Schwefelsäure  und 
200  gr  Wasser  wird  bis  zum  beginnenden  Sieden  erhitzt 
Alsdann  lässt  man  ein  Gemisch  von  200  gr  Natriumbi-  n 
chromat,  200  gr  Wasser  und  100  gr  Alkohol  durch  einen 
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Tropftrichter  direkt  in  die  verdünnte  Säure  langsam  ein- 
fliessen.  Die  Reaktionswärme  genügt  dann  allein,  um  die 
Flüssigkeit  im  Sieden  zu  erhalten  und  das  Reaktionsprodukt 
ab  destillieren  zu  lassen. 

Die  Reinigung  des  Rohdestillates  erfolgt  in  beiden 
Fällen  durch  Erhitzen  in  der  Vorlage,  welche  nun  einen 
mit  lauwarmem  Wasser  gespeisten  Rückflusskühler  (Kugel- 
kühler) trägt.  Der  Kühler  kondensiert  die  Alkohol-,  Wasser- 
und  Acetaldämpfe,  lässt  aber  die  Aldehyddämpfe  nach  2 
mit  trockenem  Äther  beschickten  und  gekühlten  Wasch- 
flaschen entweichen.  Durch  Regulieren  der  Flamme  ist 
ein  Zurücksaugen  des  Äthers  zu  vermeiden.  Nach  ca.  10 
Minuten  ist  die  Fraktionierung  beendet. 

Zur  weiteren  Reinigung  des  Aldehyds  leitet  man  in 
die  gut  gekühlte  ätherische  Lösung  trockenes  Ammoniak 
ein,  um  ihn  in  Aldehydammoniak  überzuführen: 

CH3.CHO  + NH3  = CH3.  CH<^h2- 

Es  ist  ein  weites  Einleitungsrohr  hierfür  zu  wählen. 

: Die  abgeschiedenen  Krystalle  werden  abfiltriert,  mit  Äther 
gewaschen  und  auf  Filtrierpapier  getrocknet. 

Zur  Darstellung  von  reinem  Aldehyd  werden  diese 
^Krystalle  mit  5o°/0iger  Schwefelsäure  destilliert.  Das  De- 
• stillat  wird  mit  Chlorcalcium  getrocknet  und  nochmals 
destilliert. 

Der  Siedepunkt  des  Aldehydes  liegt  bei  210. 

Darstellung  von  Menthon . 

Siehe  .oben  und  im  I.  Teil,  Seite  148. 


4*  Ersatz  der  Hydroxylgruppe  durch  Halogen. 

Die  Hydroxylgruppe  kann  in  Alkoholen  durch  Ein- 
wirkung von  Halogenwasserstoflfsäuren  oder  von  Halogen- 
phosphor  durch  Halogen  ersetzt  werden.  Erstere  Reaktionen 
Erlaufen  schwieriger,  so  dass  die  mit  Halogenwasserstoff 

15* 
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gesättigten  oder  mit  konz.  wässeriger  Säure  vermischten 
Alkohole  meist  im  geschlossenen  Gefäss  auf  eine  höhere 
Temperatur  (iio — 130°)  erhitzt  werden  müssen.  Von  den 
Säuren  wirkt  Salzsäure  am  langsamsten,  Jodwasserstoffsäure 
am  leichtesten  ein,  so  dass  man  z.  B.  die  höher  molekularen 
Alkohole  nur  mit  konz.  Jodwasserstoffsäure  im  offenen  Ge- 
fäss zu  erhitzen  hat.  Auch  die  mehratomigen  Alkohole 
tauschen  in  gleicher  Weise  die  Hydroxylgruppen  aus,  wenn 
die  Versuchsbedingungen  entsprechend  gewählt  werden. 
Nur  die  Jodwasserstoffsäure  nimmt  eine  Ausnahmestellung 
ein,  insofern  sie  nur  Monojodverbindungen  liefert.  Die 
übrigen  Hydroxylgruppen  werden  durch  sie  reduziert  d.  h. 
durch  Wasserstoff  ersetzt.  So  liefert  z.  B.  Glycerin  hierbei 

Isopropyljodid: 

CH2.OH  CH, 

I I 

CH.  OH  + 5HJ  = CHJ  + 3H20  + 4J. 

CH2 . OH  CH3 

Die  Einwirkung  von  Halogenphosphor  ist  bei  weitem 
energischer,  so  dass  auch  Phenole  durch  ihn  in  Halogen- 
verbindungen übergeführt  werden,  z.  B.: 

C6H5.OH  + PC15  = C6H5C1  + POCI3  + HCl. 

Es  ist  aber  nicht  nötig,  den  fertigen  Halogenphosphor 
anzuwenden,  sondern  man  kann  ihn  auch  im  Reaktions- 
gemisch selbst  hersteilen,  indem  man  zu  der  Mischung  von 
Alkohol  und  rotem  Phosphor  das  Halogen  in  Lösung  oder  : 
in  fein  gepulvertem  Zustande  hinzufügt. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Chloräthyl. 

Molekulare  Mengen  von  Alkohol  und  Chlorwasserstoff 
(als  konz.  Salzsäure)  werden  in  einem  verbleiten  Auto- 
klaven mit  Glaseinsatz  vorsichtig  auf  110 — 120°  angeheizt. 
Ist  die  Hauptreaktion  vorüber,  so  erhält  man  noch  während 
2 — 4 Stunden  die  Temperatur  des  Gemisches  auf  120  bis  ■ 
125°  und  lässt  dann  das  Gemisch  auf  60 — 70°  abkühlen,  £ 


Darstellung  von  Brom-  und  Jodäthyl. 


229 


um  das  entstandene  Chloräthyl  abzudestillieren.  Der  Gas- 
hahn des  Autoklaven  ist  mit  2 Waschflaschen,  welche 
warmes  Wasser  und  konz.  Schwefelsäure  enthalten,  durch 

eine  Leitung  verbunden.  Diese  Waschflüssigkeiten  entfernen 

• • 

den  Alkohol  und  Äther  aus  dem  Gasstrom,  welcher  als- 
dann zur  Kondensation  des  Chloräthyls  durch  einen  mit 
Kältemischung  gekühlten  Schlangenkühler  geleitet  wird. 
Das  flüssige  Produkt  wird  in  verschliessbaren  kleinen  Me- 
tallbehältern aufbewahrt. 

Darstellung  von  Bromäthyl. 

100  gr  Alkohol  werden  in  200  gr  konz.  Schwefelsäure 
eingetragen,  worauf  man  abkühlt  und  noch  75  gr  Eiswasser 
unter  beständigem  Kühlen  hinzufügt.  Zu  diesem  Gemisch 
giebt  man  100  gr  fein  gepulvertes  Bromkalium  und  unter- 
wirft es  alsdann  einer  nicht  zu  langsamen  Destillation. 
Das  Destillat  wird  unter  Eiswasser  aufgefangen,  und  zwar 
setzt  man  die  Destillation  solange  fort,  als  noch  Öltropfen 
übergehen.  Das  Öl  wird  im  Scheidetrichter  abgetrennt, 
mit  Wasser  und  dann  mit  Sodalösung  von  niederer  Tem- 
peratur gewaschen.  Hierauf  entfernt  man  noch  beige- 
mengten Äther: 

C2H5Br  + C2Hs.OH  = C2H5.O.C2H5  + HBr, 
indem  man  in  das  abgekühlte  Rohprodukt  Schwefelsäure  unter 
Umschütteln  eintropfen  lässt,  bis  sich  zwei  Schichten  ge- 
bildet haben.  Man  trennt  alsdann  die  Schwefelsäure  ab, 
wäscht  das  Bromid  mit  Eiswasser  und  trocknet  es  mit 
Chlorcalcium.  Das  so  gereinigte  Produkt  wird  behufs 
Rektifikation  destilliert. 

Bromäthyl  siedet  bei  38°. 

Darstellung  von  Jodäthyl. 

In  ein  Gemisch  von  5 gr  roten  Phosphor  und  40  gr 
absoluten  Alkohol  werden  allmählich  (in  x/4  Stunde)  50  gr 
fein  gepulvertes  Jod  unter  Kühlung  eingetragen.  Man  lässt 
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dann  das  Gemisch  4 — 6 Stunden  stehen  und  erhitzt  es 
hierauf  noch  2 Stunden  am  Rückflusskühler  im  Wasserbad. 
Das  Jodäthyl  wird  alsdann  abdestilliert  und  mit  verdünnter 
Natronlauge  gewaschen.  Das  Öl  wird  getrocknet  und  rek- 
tifiziert. 

Jodäthyl  siedet  bei  720. 

5.  Ersatz  der  Hydroxyl-  durch  die  Amidogruppe. 

Die  Hydroxylgruppen  aromatischer  Verbindungen,  spec. 
der  Naphtolsulfosäuren,  können  durch  Erhitzen  auf  200  bis 
2200  im  Ammoniakstrome  in  die  entsprechenden  Amido- 
verbindungen übergeführt  werden.  In  den  meisten  Fällen 
werden  aber  die  Substanzen  in  wässeriger  Lösung  mit 
starker  Ammoniak-  oder  Alkylaminlösung  (10 — 1 50/oig) 
während  10 — 12  Stunden  auf  eine  Temperatur  von  190  bis 
2000  erhitzt.  Bei  Naphtolsulfosäuren  wird  auch  nur  das 
Ammonsalz  der  Sulfosäure  unter  Zusatz  von  Kalkmilch 
erhitzt.  Die  Reaktionen  mit  Alkylaminen  geben  vorwiegend 
bessere  Ausbeuten  (70 — 85%)  als  Ammoniak  selbst.  Will 
man  aromatische  Basen  auf  die  Phenolverbindungen  ein- 
wirken lassen,  so  erhitzt  man  diese  ohne  Zusatz  eines 
Lösungsmittels,  fügt  im  Gegenteil  Chlorcalcium  hinzu  und 
erhitzt  auf  höhere  Temperatur,  z.  B.  250 — 270°. 

Der  Reaktionsverlauf  ist  folgender,  z.  B.: 

m-C6Ht<°g  + NH3  = m-C6H4<°”  + H20. 

C6H4<g£  + C6H5NH2  = QH4<°»  ^ + H20. 
Beispiele : 

Darstellung  von  m-Ainidophenol. 

50  gr  Resorcin  werden  mit  30  gr  Salmiak  und  100  gr 
Ammoniak  (ca.  io°/0ig)  etwa  12  Stunden  auf  190 — 200° 
im  Autoklaven  erhitzt.  Nach  dem  Erkalten  wird  das  Reak- 
tionsgemisch mit  Salzsäure  angesäuert  und  das  unver- 


Darstellung  von  2-Naphtylamin-6-sulfosäure. 
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änderte  Resorcin  mit  Äther  extrahiert.  Die  Lösung  wird 
hierauf  allmählich  mit  soviel  Sodalösung  versetzt,  dass  nur 
die  harzigen  Beimengungen  gefällt  werden.  Man  filtriert 
oder  schöpft  einfach  das  Harz  ab  und  neutralisiert  hierauf 
die  Lösung.  Der  grössere  Teil  des  Amidophenols  fällt 
aus,  der  Rest  ist  durch  mehrmaliges  Extrahieren  der  Lösung 
mit  Äther  zu  entziehen.  Das  Rohprodukt  wird  durch  Um- 
krystallisieren  aus  Wasser  gereinigt.  Das  Amidophenol 
bildet  leicht  übersättigte  Lösungen.  Man  kann  daher  bei 
schnellem  Arbeiten  auch  die  gesamte  erforderliche  Soda- 
lösung zur  Reaktionsflüssigkeit  zusetzen,  vom  Harz  ab- 
filtrieren und  dann  durch  Rühren  der  Lösungen  und  Reiben 
der  Gefässwände  schneeweisse  Flocken  von  Amidophenol 
zur  Abscheidung  bringen. 

m- Amidophenol  schmilzt  bei  120°. 

Für  die  Darstellung  von  Monoäthyl- m- amidophenol 
erhitzt  man  eine  Mischung  von  60  gr  Resorcin,  33  gr 
Monoäthylamin  und  120  ccm  Wasser  auf  190 — 1950  während 
12  Stunden.  Die  Aufarbeitung  ist  im  übrigen  die  gleiche. 

Das  Monoäthyl-m-amidophenol  fällt  ölig  aus  und  wird 
erst  nach  einiger  Zeit  fest. 

Darstellung  von  2- Naphtylamin -6-sulfo  säure. 

60  gr  2-Naphtol-6-sulfosaures  Ammoniak  werden  mit 
12  gr  Kalkhydrat  oder  irgend  einem  Ammoniak  entbinden- 
den Agens  (z.  B.  20  gr  calcinierter  Soda)  und  60  gr 
Wasser  während  24  Stunden  auf  1800  unter  Druck  erhitzt. 
Die  Reaktionsmasse  wird  dann  in  50  ccm  heissen  Wassers 
gelöst,  wenn  nötig  filtriert  und  darauf  angesäuert.  Die  ent- 
standene schwer  lösliche  ß-Naphtylaminsulfosäure  scheidet 
sich  sofort  in  dichten,  krystallinischen  Massen  ab.  Es  wird 
heiss  abfiltriert,  die  Säure  gut  abgepresst  und  diese  nahezu 
rein  erhalten. 

Die  Säure  löst  sich  in  260  T.  siedenden  Wassers  oder 
J9<>  T.  siedenden  Alkohols. 
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III.  Die  Aldehyd-  und  Carbonylgruppe. 

I.  Ersatz  des  Carbonylsauerstoffs  durch 
Hydroxylamin. 

Darstellung  von  Oximen. 

Aldoxime  erhält  man  durch  Einwirkung  einer  wässerigen 
Lösung  von  salzsaurem  Hydroxylamin  (i  Mol.)  und  Natrium- 
carbonat (x/2  Mol.)  auf  Aldehyde  (i  Mol.).  Nach  12  stän- 
digem Stehenlassen  des  Gemisches  extrahiert  man  mit  Äther, 
trocknet  mit  Chlorcalcium  und  rektifiziert.  — Bei  in  Wasser 
unlöslichen  Aldehyden  nimmt  man  die  Reaktion  in  wässerig- 
alkoholischer Lösung  vor. 

Ketoxime  bilden  sich  schwerer,  so  dass  man  die  wäs- 
serige oder  alkoholische  Substanzlösung  mit  den  berech- 
neten Mengen  von  Natriumacetat  und  Hydroxylaminchlor- 
hydrat 1 — 2 Stunden  auf  dem  Wasserbad  erwärmen  muss. 

Man  kann  auch  vorteilhaft  die  ca.  io°/0ige  alkoholische 
Lösung  des  Ketons  unter  Kühlung  mit  erkalteten  Lösungen 
von  ix/2 — 2 Mol.  salzsaurem  Hydroxylamin  (25 %ig)  und 
4x/2 — 6 Mol.  Ätzkali  (3o°/0ige  Lösung)  versetzen  und  dann 
2 Stunden  am  Rückflusskühler  erhitzen.  Das  Reaktions- 
gemisch wird  in  Wasser  gegossen,  ev.  unverändertes  Keton 
abfiltriert  und  die  Lösung  mit  Schwefelsäure  schwach  an- 
gesäuert. Das  Oxim  wird  aus  Alkohol  umkrystallisiert. 

Hierbei  ist  zu  beachten,  dass  Dioxime  unter  dem  Ein- 
fluss von  Alkali  leicht  in  ihre  Anhydride  übergehen. 

Siehe  auch  I.  Teil,  Seite  108. 

2.  Einwirkung  von  Phenylhydrazin  auf  die 
Carbonylgruppe. 

Darstellung  von  Phenylhydrazonen. 

Die  wässerige  oder  alkoholische  Substanzlösung  wird 
mit  der  Lösung  einer  überschüssigen  Menge  von  salzsaurein 
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Phenylhydrazin  und  von  der  anderthalbfachen  Menge  Natrium- 
acetat in  8 — 10  T.  Wasser  während  x/2 — 1 Stunde  auf  dem 
Wasserbad  erwärmt.  Das  Reaktionsprodukt  wird  in  üb- 
licher Weise  gereinigt.  Feste  Produkte  krystallisiert  man 
aus  Wasser,  Alkohol  oder  Benzol  um. 

Siehe  I.  Teil,  Seite  108. 

3.  Einwirkung  von  Semicarbazidchlorhydrat 
auf  die  Carbonylgruppe. 

Darstellung  V07i  Semicarbazonen. 

Die  Semicarbazone  dienen  vor  allem  zur  Charakter- 
isierung von  Verbindungen  der  Terpenreihe,  da  sie  zum 
Unterschied  von  den  Phenylhydrazonen  gut  krystallisieren. 
Erstere  sind  in  folgender  Weise  zusammengesetzt,  z.  B. : 
C9HI7.CHO  + NH2.C0.NH.NH2 
= C9HI7.CH  = N.NH.CO.NH2  + H20. 

Zu  ihrer  Darstellung  vermischt  man  eine  konzentrierte 
Lösung  von  Semicarbazid  mit  entsprechenden  Mengen  von 
alkoholischem  Kaliumacetat  und  Keton,  worauf  man  Al- 
kohol und  Wasser  bis  zur  Lösung  hinzusetzt.  Das  Ende 
der  Reaktion  erkennt  man  daran,  dass  Wasser  eine  völlig 
krystallisierende  Masse  abscheidet.  Die  Reaktion  verläuft 
verschieden  schnell.  Das  durch  Wasser  abgeschiedene 
Produkt  wird  durch  Umkrystallisieren  aus  Benzol,  Ligroin, 
Chloroform,  Alkohol  etc.  gereinigt.  — Man  kann  auch  in 
Eisessiglösung  arbeiten. 

Siehe  auch  I.  Teil,  Seite  149. 

4.  Addition  von  Natriumbisulfit  an  die 
Carbonylgruppe. 

Die  Substanz  wird  mit  überschüssiger  4o°/0iger  Natrium- 
bisulfitlösung  geschüttelt,  worauf  man  das  abgeschiedene 
Additionsprodukt  abfiltriert,  scharf  absaugt  und  zuerst  mit 
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wenig  Wasser  und  dann  mit  Alkohol  wäscht.  Diese  Ver- 
bindungen werden  durch  Erwärmen  mit  verdünnter  Schwefel- 
säure zersetzt,  worauf  man  den  wieder  abgeschiedenen  Al- 
dehyd bezw.  das  Keton  abtrennen  oder  extrahieren  kann. 
Die  Bisulfitverbindungen  werden  vorwiegend  zur  Reinigung 
der  entsprechenden  Rohprodukte  dargestellt.  Die  Art  der 
Addition  (siehe  I.  Teil,  Seite  107)  zeigt  folgendes  Beispiel: 

C6Hs.CHO  + NaHS03  = C6H5 . CH<g^Na. 

5.  Addition  von  Cyanwasserstoff  an 
Carbonylverbindungen. 

Beispiel: 

Darstellung  von  Mandelsäur enitril. 

15  gr  Benzaldehyd  werden  mit  50  ccm  konz.  Natrium- 
bisulfitlösung  geschüttelt.  Die  abgeschiedene  Bisulfitver- 
bindung wird  abfiltriert  und  mit  wenig  Wasser  gewaschen. 
Man  rührt  sie  alsdann  mit  Wasser  zu  einem  dicken  Brei 
an,  worauf  man  eine  erkaltete  Lösung  von  12  gr  Cyan- 
kalium in  15  gr  Wasser  hinzusetzt.  Unter  Umrühren  gehen 
die  Krystalle  in  Lösung  und  das  Mandelsäurenitril  scheidet 
sich  als  Öl  ab,  welches  man  abtrennt.  Das  Nitril,  welches 
sehr  leicht  zersetzlich  ist,  entsteht  nach  folgender  Gleichung: 

C6H5.CH<°”Na  + KCN  = C6H5.CH<2n  + KNaS03. 

IV.  Die  Carboxylgruppe. 

1.  Darstellung  von  Salzen. 

Salze  können  für  rein  präparative  Zwecke  oder  behufs 
Reinigung  von  Säuren  dargestellt  werden.  Die  Salze  erhält 
man  1)  durch  Lösen  von  unlöslichen  Säuren  in  Alkali- 
oder Erdalkalihydraten  (NaOH,  Ba(OH)2,  Ca(OH)2)  etc.), 
2)  durch  Behandeln  von  Säurelösungen  mit  unlöslichen 


Darstellung  von  Eosinsalzen. 
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Hydroxyden,  Oxyden,  Carbonaten,  bezw.  genaues  Neutra- 
lisieren mit  löslichen  Verbindungen,  3)  durch  Wechselzer- 
setzung, wobei  ein  unlösliches  Salz  gefällt  wird,  4)  durch 
Kochen  oder  Digerieren  unlöslicher  Salze  mit  Hydrat-  oder 
Carbonatlösungen.  Im  ersteren  Falle  ist  der  Überschuss 
an  Hydrat  durch  Einleiten  von  Kohlensäure  zu  fällen  (Bi- 
carbonate  sind  durch  Kochen  der  Lösung  wieder  abzu- 
scheiden) oder  in  das  Carbonat  überzuführen.  Überschüssiges 
Alkalicarbonat  entfernt  man  durch  Eindampfen  der  Lösungen 
und  Ausziehen  oder  Auskochen  des  Rückstandes  mit  Al- 
kohol, wobei  das  Alkalicarbonat  ungelöst  bleibt. 

Der  Metallgehalt  der  am  meisten  dargestellten  Salze 
der  Blei-,  Baryum-,  Calcium-,  Kalium-  und  Natriumsalze 
wird  durch  Abrauchen  mit  Schwefelsäure  in  Form  der  ent- 
sprechenden Sulfate  bestimmt.  Die  Darstellung  und  Unter- 
suchung der  Silbersalze  ist  bereits  im  I.  Teil,  Seite  330 
beschrieben  worden. 

Die  Überführung  eines  löslichen  Salzes  in  ein  anderes 
gleichfalls  lösliches  Salz  zeigt  folgendes  Beispiel:  Kalisalze 
führt  man  in  Baryumsalze  über,  indem  man  erstere  mit 
Kieselfluorwasserstoffsäure  fällt.  Das  Filtrat  der  Mischung 
wird  mit  Baryumcarbonat  digeriert  und  dann  nochmals  der 
Filtration  unterworfen.  Man  kann  auch  das  Kaliumsalz 
mit  der  theoretischen  Menge  Schwefelsäure  versetzen,  die 
zehnfache  Menge  Alkohol  zusetzen  und  das  abgeschiedene 
Kaliumsulfat  abfiltrieren.  Nach  dem  Abdestillieren  des 
Alkohols  wird  die  Säurelösung  wie  üblich  mit  Baryum- 
carbonat behandelt. 

Zur  Gewinnung  der  freien  Säuren  zerlegt  man  deren 
gelöste  oder  suspendierte  Bleisalze  mit  Schwefelwasserstoff 
oder  die  Baryumsalze  mit  Schwefelsäure. 

Beispiele: 


Darstellung  von  Eosinsalzen. 
Siehe  Seite  198. 
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Salzen. 

Siehe  diese. 

Darstellung  von  basischem  Wismuts alicy lat. 

25  gr  krystallisiertes  Wismutnitrat  werden  in  100  ccm 
verdünnter  Essigsäure  (1,041  sp.  G.)  gelöst  und  dann  mit 
einem  Liter  Wasser  verdünnt,  worauf  man  durch  Zusatz 
von  40  ccm  Ammoniak  (0,96  sp.  G.)  Wismuthydroxyd 
fällt.  Der  Niederschlag  wird  bis  zum  Verschwinden  der 
Salpetersäurereaktion  ausgewaschen,  hierauf  in  einer  Por- 
zellanschale mit  Wasser  angeschlemmt  und  mit  7 gr  Salicyl- 
säure  versetzt.  Die  Bildung  des  basischen  Wismutsalicy- 
lates  erfolgt  sehr  schnell.  Man  erhitzt  dann  noch  kurze 
Zeit  auf  dem  Wasserbad  und  filtriert  hierauf  das  krystalli- 
nische  Produkt,  welches  bei  50 — 70°  getrocknet  wird,  ab. 

Bi(OH)3  + C6H4<co  oh  = Bi^oxo  CöH^0H  + 2H20. 

Darstellung  von  Dermatol. 

(. Basisch  gallussaures  Wismut.) 

20  gr  krystallisiertes  Wismutnitrat  werden  in  40  gr 
Eisessig  gelöst,  worauf  man  die  Lösung  mit  300  ccm  Wasser 
verdünnt  und  mit  einer  warmen  Lösung  von  7 gr  Gallus- 
säure in  300  ccm  Wasser  versetzt.  Der  erhaltene  Nieder- 
schlag wird  abdekantiert,  abfiltriert  und  ausgewaschen. 

Bi(OH)3  + C6H2(OH)3.CO.OH 
= C6H2(OH)3 . CO . 0Bi(0H)2  + H20. 

Darstellung  von  Wismutoxyjodidgallat  {Airol). 

10  gr  Dermatol  werden  mit  3 gr  Jodwasserstoffsäure 
in  der  Wärme  behandelt,  bis  die  gelbe  Farbe  vollständig 
in  graugrün  übergegangen  ist,  dann  entsprechend  ausge- 
waschen und  bei  gelinder  Wärme  getrocknet.  — Man  kann 


Darstellung  von  Estern. 
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auch  in  eine  Lösung  von  10  gr  Jodkalium  und  11  gr 
Gallussäure  in  300  gr  Wasser  unter  lebhaftem  Umrühren 
eine  Lösung  von  30  gr  Wismutnitrat  in  einer  Lösung  von 
11  gr  Essigsäure  und  15  gr  Natriumacetat  in  100  ccm 
Wasser  einfliessen  lassen.  Die  übrige  Verarbeitung  erfolgt 
wie  oben. 

2.  Darstellung  von  Estern  (Esterifizieren). 

Die  Ester  bilden  sich  bei  dem  Vermischen  von  Säuren 
und  Alkoholen.  Das  bei  der  Reaktion  gleichzeitig  ent- 
stehende Wasser  wirkt  auf  den  Ester  wiederum  verseifend, 
so  dass  hierdurch  die  Ausbeute  an  Produkt  vermindert 
wird.  Man  setzt  daher  dem  Reaktionsgemisch  wasser- 
bindende Mittel  zu.  Als  solche  dienen  Schwefelsäure  und 
Salzsäuregas,  welch’  letzteres  in  das  Gemisch  eingeleitet  wird. 
Man  kann  hierbei  folgende  Bedingungen  einhalten:  Das 
Gemisch  wird  mit  10 — 15%  Schwefelsäure  mehrere  Stunden 
im  Wasserbad  erwärmt;  leitet  man  gleichzeitig  Salzsäuregas 
ein,  so  erhält  man  Ausbeuten  von  ca.  go°/0.  Sättigt  man 
das  Gemisch  in  der  Kälte  mit  Salzsäuregas  und  erhitzt 
es  hierauf  noch  längere  Zeit  im  Wasserbad  unter  be- 
ständigem Einleiten  des  Gases,  so  erzielt  man  gute  Aus- 
beuten. 

Das  Aufarbeiten  des  Reaktionsgemisches  erfolgt  in  der 
Weise,  dass  man  es  in  Wasser  giesst,  den  abgeschiedenen 
öligen  Ester  abtrennt,  mit  Sodalösung  wäscht,  trocknet  und 
rektifiziert.  Ist  die  Säure  eine  feste  Substanz,  so  wäscht 
man  das  Rohprodukt  mit  verdünnter  Natronlauge. 

Eine  zweite  Art  der  Esterifizierung  besteht  in  dem 
Einfliessenlassen  eines  Gemisches  molekularer  Säure-  und 
Alkoholmengen  in  eine  auf  ca.  130 — 140°  erhitzte  Schwefel- 
säure. Der  Ester  destilliert  in  dem  Masse,  als  er  gebildet 
wird,  ab.  Noch  vorteilhafter  ist  es  aber  (Ausbeute  9 7%), 
konzentrierte  Schwefelsäure  zu  dem  Gemisch  von  Alkalisalz 
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der  Säure  und  Alkohol  unter  Umschütteln  zufliessen  zu 
lassen.  Das  Reaktionsgemisch  gerät  meistens  ins  Sieden, 
wenn  3/4  der  Schwefelsäure  zugesetzt  sind,  und  scheidet 
sich  in  eine  obere  Ester-  und  eine  untere  Salzschicht.  Ist 
die  gesamte  Schwefelsäuremenge  zugesetzt  worden,  so  lässt 
man  erkalten  oder  heizt  ev.  noch.  Das  Reaktionsgemisch 
wird  unter  Vermeidung  von  Erwärmung  in  Wasser  ge- 
gossen. 

Die  Esterifizierung  mit  Dimethylsulfat  und  Halogen- 
alkylen ist  bereits  Seite  222  erwähnt.  Ein  gleiches  gilt  für 
die  Verwendung  von  Säurechloriden  und  -anhydriden  für 
die  Esterdarstellung. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Benzoesäureäthylester. 

Eine  Lösung  von  50  gr  Benzoesäure  in  200  gr  abso- 
lutem Alkohol  wird  unter  Abkühlen  mit  trockenem  Salz- 
säuregas gesättigt.  Nach  mehrstündigem  Stehen  erwärmt 
man  dann  das  Gemisch  während  einer  Stunde  auf  dem 
Wasserbad.  Eine  Probe  soll  beim  Einträgen  in  Wasser 
nur  Öl  und  keine  feste  Benzoesäure  abscheiden.  Man 
destilliert  hierauf  den  Alkohol  und  wäscht  den  Rückstand 
mit  Sodalösung  unter  späterem  Zusatz  von  Äther.  Die 
ätherische  Esterlösung  wird  mit  Kaliumcarbonat  getrocknet 
und  destilliert,  der  Ester  fraktioniert. 

Der  Ester  siedet  bei  2120. 

C6H5.  CO. OH  + C2H5.OH  = C6H5.CO.OC2H5  + h2o. 

Darstellung  von  Rhodamin-6-G. 

20  gr  symmetrisches  Diäthyl-  oder  Dimethylrhodamin 
(Chlorhydrat)  werden  in  100  gr  Äthylalkohol,  welcher  mit 
10  gr  Schwefelsäure  vermischt  wurde,  gelöst  und  die  Lösung 
mit  trockenem  Salzsäuregas  gesättigt.  Die  Bildung  des 
neuen  Farbstoffes  beginnt  bereits  in  der  Kälte.  Zweckmässig 
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jedoch  erhitzt  man  unter  langsamem  Durchleiten  von  Salz- 
säuregas im  Wasserbad  am  Rückflusskühler  4 — 5 Stunden, 
bezw.  so  lange  zum  Kochen,  bis  eine  in  heissem  Wasser 
gelöste  Probe  auf  Zusatz  von  Natriumacetat  nicht  mehr 
gefällt  wird.  Man  destilliert  nun  den  Alkohol  und  die 
Salzsäure  im  Wasserbad  ab  und  nimmt  den  Rückstand  mit 
heissem  Wasser  auf.  Aus  der  nötigenfalls  filtrierten,  salz- 
säurehaltigen Lösung  krystallisiert  beim  Erkalten  der  Farb- 
stoff aus.  Die  Ausscheidung  kann  erforderlichenfalls  durch 
Zusatz  von  etwas  Salzsäure  oder  ev.  auch  Kochsalz  ver- 
vollständigt werden.  Man  filtriert  ab,  presst  den  Rückstand 
ab  und  trocknet  ihn  bei  niederer  Temperatur. 

An  Stelle  der  Salzsäure  kann  auch  Schwefelsäure  ver- 
wendet werden,  indem  man  z.  B.  1 T.  Diäthylrhodamin 
(Base  oder  Sulfat)  mit  2 T.  Äthylalkohol  und  ix/2  T. 
Schwefelsäure  (66°  B.)  im  Wasserbad  in  beschriebener 
Weise  behandelt.  Vorzügliche  Ausbeuten  erhält  man  beim 
Erhitzen  der  3%  Salzsäure  enthaltenden  alkoholischen  Lös- 
ung im  Autoklaven  auf  120°  während  4 — 5 Stunden. 

Der  erhaltene  Farbstoff,  Rhodamin  6 G,  färbt  tierische 
und  pflanzliche  Faser  weit  gelbstichiger  als  das  ursprüng- 
liche Rhodamin,  Er  eignet  sich  besonders  für  tannierte 
Baumwolle.  — Natriumacetat  scheidet  aus  der  Lösung 
nicht  die  Farbbase  ab,  wohl  aber  bewirkt  dies  Sodalösung 
und  Natronlauge.  Der  Farbstoff  bildet  ein  braunrotes,  kry- 
stallinisches  Pulver. 

Den  Reaktionsverlauf  zeigt  folgende  Gleichung: 


C6H3^iN 
C — C6H3>0 


.nhc2h5.hci 


C6H4<co>o 


•nhc2hs 


+ C2H5.OH 


nc2h5.hci 


NHC2Hs 


+ H20. 
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Darstellung  von  Essigäther. 

Man  lässt  in  eine  auf  140°  erhitzte  Mischung  von  je 
50  ccm  Alkohol  und  konz.  Schwefelsäure  ein  Gemisch  von 
gleichen  Volumina  (z.  B.  400  ccm)  von  Alkohol  und  Eisessig 
einfliessen  und  zwar  in  dem  Masse,  als  der  sich  bildende 
Ester  abdestilliert.  Das  Destillat  wird  mit  Sodalösung  und 
dann  mit  5o°/0iger  Chlorcalciumlösung  gewaschen.  Der 
Ester  wird  hierauf  mit  gekörntem  Chlorcalcium  getrocknet 
und  rektifiziert. 

Der  Ester  siedet  bei  78°. 

Darstellung  von  Buttersäurepropylester. 

Eine  Mischung  von  75  gr  trockenem  buttersauren 
Kalium  in  kleinen  Stücken  und  36  gr  Propylalkohol  wird 
unter  Umrühren  mit  60  gr  Schwefelsäure  versetzt.  Nach 
beendeter  Einwirkung  wird  wie  oben  angegeben  aufge* 
arbeitet. 

3.  Darstellung  von  Säureamiden. 

Die  Säureamide  werden  durch  mehrstündiges  Erhitzen 
der  Ammonsalze  der  betreffenden  Säuren  auf  höhere  Tem- 
peratur gewonnen. 

CH3.CO.ONH4  = CH3.CO.NH2  + H20. 

Die  vorteilhafte  Darstellung  ist  an  eine  bestimmte 
Temperaturhöhe  gebunden,  da  der  Prozess,  wie  bei  der 
Esterbildung,  auch  rückläufig  stattfinden  kann: 

CH3.CO.NH2  + H20  = CH3.C0.0NH4. 

Die  Ausbeuten  an  Acetamid  betragen  z.  B. 
bei  ioo° — o bei  1720 — 72,33% 

12 1°— 4,41%  182,5°— 78,31% 

1400—  21,36%  2 12, 5°—  82, 83°/0. 

i6o°— 58,67% 


Darstellung  von  Acetamid  und  o-Toluolsulfonamid. 
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Die  Säureamide  entstehen  ferner  durch  Einwirkung 
von  Ammoniumcarbonat  auf  Säurechloride  oder  von  Am- 
moniak auf  Anhydride  oder  Ester,  wie  folgende  Gleich- 
ungen zeigen: 

CsH4<g£  C1  + (NH4)2C03 
= C6H4<g§  NH,  +NH„C1  + C02  + H20. 

CH3'co>°  + 2NH3  = CH3.CO.NH2  + ch3.co.onh, 
ch3.co.oc2h5  + nh3  = ch3.co.nh2  + C2H5.OH. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Acetamid. 

100 — 150  gr  Ammonacetat  werden  in  Bombenröhren 

1 oder  in  einem  mit  Asbest  verkleideten  und  einen  Glas- 

Einsatz  enthaltenden  Autoklaven  auf  220 — 230°  während 

5 5 — 6 Stunden  erhitzt.  Das  flüssige  Reaktionsprodukt  wird 

: fraktioniert  destilliert  und  die  Fraktion  180 — 23 o°  durch 

1 . 

Abkühlen  zürn  Erstarren  gebracht.  Dieses  feste  Rohprodukt 
• wird  abgepresst  (ev.  auf  Thon)  und  durch  nochmalige 
! Destillation  und  durch  Umkrystallisieren  aus  Äther  rein 
erhalten. 

Acetamid  bildet  geruchlose,  hexagonale  Krystalle  vom 
Schmelzpunkt  82°  und  vom  Siedepunkt  2220. 

Darstellung  von  o-Toluolsulfonamid. 

50  gr  o-Toluolsulfochlorid  werden  in  einer  Reibschale 
allmählich  unter  Umrühren  in  eine  entsprechende  Menge 
Ammoniumcarbonat  gegeben  und  gelinde  erwärmt.  Nach 
beendigter  Einwirkung,  dem  Verschwinden  des  Chlorides, 
wird  das  beigemengte  Chlorammonium  und  Carbonat  mit 
Wasser  ausgezogen;  das  Sulfonamid  bleibt  ungelöst.  Die 
Ausbeute  ist  quantitativ. 

Verwendet  man  nicht  das  reine  o-Toluolsufochlorid, 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 
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sondern  das  technische,  Paraverbindung  enthaltende  Produkt, 
so  ist  noch  folgende  Reinigung  vorzunehmen: 

50  gr  rohes  Toluolsulfonamid  werden  unter  Umrühren 
zu  einer  Lösung  von  12  gr  kaustischer  Soda  in  100  bis 
150  ccm  Wasser  zufliessen  gelassen.  Im  Amid  enthaltene 
Unreinigkeiten  bleiben  ungelöst  und  werden  abfiltriert.  Die 
Lösung  der  Amide  wird  durch  Säurezusatz  wieder  ausge- 
fällt und  zwar  entweder  vollständig  oder  in  Fraktionen. 
In  letzterem  Falle  lässt  man  z.  B.  zur  filtrierten  Lösung 
unter  stetem  Umrühren  45  gr  2o°/0ige  Salzsäure  fliessen 
und  filtriert  das  an  o-Amid  angereicherte  Produkt  ab.  Die 
Mutterlauge  wird  angesäuert  und  giebt  ein  an  o-Amid  armes 
„technisch  reines“  p-Amid,  dessen  technische  Verarbeitung 
auf  o-Benzoesulfonimid  sich  unter  gewöhnlichen  Umständen 
nicht  lohnt. 


Das  Verfahren  beruht  darauf,  dass  sich  die  Sulfon- 
amide mit  Natronlauge  unter  Bildung  von  Natriumsalzen 
CH 

C6H4<^Sq23  n<^h  umsetzen.  Das  o-Salz  ist  schwerer  lös- 
lich, so  dass  man  die  Trennung  auch  in  folgender  Weise 
vornehmen  kann: 


50  gr  Sulfonamid-Gemisch  werden  in  einer  sehr  konz. 
Lösung  von  14  gr  kaustischer  Soda,  welche  dann  auf  einen 
Gehalt  von  20%  verdünnt  wird,  gelöst.  Nach  kurzer  Zeit 
tritt  Krystallisation  ein.  Nach  mehrtägigem  Stehen  wird 
der  krystallisierte  Teil  von  der  flüssigen  Mutterlauge  durch 
Absaugen  geschieden.  Man  erhält  eine  fast  weisse  Krystall- 
masse  von  Toluolsulfonamid-Natrium,  welches  sich  leicht 
in  kaltem  Wasser  löst  und  beim  Ausfällen  mit  Säuren 
weisses,  gereinigtes  Toluolsulfonamid  vom  Schmelzpunkt 
152 — 15 50  liefert.  Die  Mutterlauge  liefert  ein  Abfall- Amid 
vom  Schmelzpunkt  ca.  1250,  welches  in  gleicher  "Weise 
nochmals  gereinigt  werden  kann. 


Darstellung  von  Säurechloriden. 
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Die  Säurechloride  können  durch  die  Einwirkung  von 
Phosphortri-  und  -pentachlorid,  sowie  von  Phosphoroxy- 
chlorid  auf  freie  Säuren,  Salze,  Anhydride  und  Ester  dar- 
gestellt werden.  Die  beiden  letzteren  Reaktionen,  z.  B.: 


CH2 . CO  CH2 . CO . CI 

I >0+PCl5=l  + POCL ; 

ch2.co  ch2.co.ci  j 

CO . OC2H5  CO . CI 

l + 2PCL  = 1 + 2POCL  + 2C,HsC1, 

co.oc2h5  5 CO- CI  J 

werden  seltener  für  präparative  Zwecke  gebraucht. 


Von  den  Chlorierungsmitteln  werden  PC13  und  POCl3 
nur  für  Säuren  der  Fettreihe  angewendet,  da  sie  aromatische 
Verbindungen  wenig  angreifen.  Die  Einwirkung  der  Phos- 
phorverbindungen nach  molekularen  Mengen  zeigen  fol- 
gende Gleichungen: 

3CH3.  CO.OH  + PC13  .=  3CH3.CO.  CI  + H3P03,  ev.  auch 
3CH3.CO.OH  + 2PCI3  ==  3CH3 . CO . CI  + P203  + 3HCI. 
CH3.  CO.  OH  + PC15  = CH3CO.Cl  + POCl3  + HCl. 
2CH3.CO.ONa  + POCl3  = 2CH3.C0.C1  + NaP03  + NaCl. 
3CH3.CO.ONa  + PC15  = 3CH3.CO.Cl  + NaP03  + 2NaCl. 

Man  wird  praktisch  molekulare  Mengen  der  Materialien 
verwenden,  wenn,  wie  bei  hochmolekularen  Gliedern  der 
Essigsäurereihe,  Nebenreaktionen  eintreten  können.  Zu 
diesen  Nebenreaktionen  gehört  auch  die  Einwirkung  von 
Säurechlorid  auf  die  ursprüngliche  Säure  unter  Anhydrid- 
bildung: 

CH3CO . CI  + CH3 .CO.OH  = CH3-CO.O.CO.  CH3  + HCl, 
wie  dies  namentlich  leicht  bei  Dicarbonsäuren  eintritt. 

C2H4(COOH)2  + PC1S  = C2H4<£o>0  + POCI3  + 2HCI. 

Man  verfährt  daher  meist  so,  dass  man  zunächst  1 Mol. 
Säure  mit  1 Mol.  PC15  mischt,  durch  Erwärmen  die  ge- 
bildete Salzsäure  entfernt  und  dann  erst  die  beiden  weiteren 

16* 
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Moleküle  Säure  als  Natriumsalze  zusetzt.  Der  gewöhnlich 
angewendete  Überschuss  an  Phosphorverbindung  beträgt 
meist  die  I/4 — T/2  Molekül  entsprechende  Menge. 

Die  Phosphorverbindung  wird  hierbei  allmählich  zu 
der  Substanz  in  kleinen  Mengen  zugesetzt.  Das  Gemisch 
wird  gut  umgeschüttelt  und  gekühlt.  Man  kann  bei  zu 
heftigen  Reaktionen  die  Substanz  in  Benzol  oder  Chloro- 
form lösen.  Phosphorpentachlorid  löst  sich  ebenfalls  in 
Chloroform  und  zwar  in  5 Teilen.  Die  Aufarbeitung  des 
Reaktionsgemisches  kann  durch  einfaches  Auswaschen  oder 
fraktionierte  Destillation  erfolgen.  In  ersterem  Falle  werden 
die  Phosphorverbindungen  und  Salze  ausgewaschen,  im  an- 
deren Falle  hingegen  durch  Destillation,  ev.  im  Vakuum, 
abgetrennt;  die  Wahl  des  Phosphorchlorides  ist  hiernach 
zu  treffen.  Ph'osphoroxychlorid  siedet  bei  no°,  Phosphor- 
trichlorid  bei  740.  Das  Abdestillieren  kann  man  durch 
Einleiten  eines  Kohlensäurestromes  wesentlich  beschleunigen. 
War  ein  Überschuss  von  Pentachlorid  verwendet  worden, 
so  fügt  man  nach  beendeter  Reaktion  etwas  Phosphor 
hinzu,  um  es  als  PC13  abzudestillieren.  Kann  das  Säure- 
chlorid nicht  durch  Destillation  gereinigt  werden,  so  wendet 
man  nur  molekulare  Mengen  für  die  Reaktion  an  und  ent- 
zieht das  Oxychlorid  entweder  durch  kräftiges  Schütteln 
der  Mischung  mit  Petroläther  oder  durch  andauerndes  Er- 
hitzen auf  110 — 1200  unter  Einleiten  von  trockener  Kohlen- 
säure. 

Die  Chloride  der  Sulfosäuren  werden  in  gleicher  Weise 
dargestellt,  d.  h.  man  schüttelt  und  erwärmt  die  Gemische, 
bis  sie  homogen  werden. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Acetylchlorid. 

In  einem  Fraktionierkolben  vermischt  man  unter  Küh- 
lung langsam  100  gr  Eisessig  mit  80  gr  Phosphortrichlorid. 
Hierauf  erwärmt  man  in  einem  auf  40 — 50°  geheizten 


Darstellung  von  Säureanhydriden. 
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Wasserbad  das  Gemisch  so  lange,  bis  die  lebhafte  Salz- 
säureentwicklung nachgelassen  hat  und  sich  zwei  Schichten 
gebildet  haben,  von  denen  die  obere  das  Acetylchlorid  ist. 
Man  destilliert  dieses  ab,  wobei  die  Vorlage  fest  an  das 
Kühlrohr  angeschlossen  ist  und  einen  Chlorcalciumver- 
schluss trägt.  Das  Destillat  wird  in  gleicher  Weise  rek- 
tifiziert. 

Acetylchlorid  siedet  bei  510. 

Darstellung  von  Benzoylchlorid. 

50  gr  Benzoesäure  werden  mit  90  gr  fein  gepulvertem 
Phosphorpentachlorid  geschüttelt.  Unter  lebhafter  Reaktion 
verflüssigt  sich  das  Gemisch,  welches  man  später  noch  auf 
dem  Wasserbad  gelinde  erhitzt.  Das  Reaktionsgemisch 
wird  zweimal  fraktioniert  destilliert. 

Benzoylchlorid  siedet  bei  200°. 

5.  Darstellung  von  Säureanhydriden. 

Säureanhydride  werden  durch  Einwirkung  von  Säure- 
chloriden auf  Alkalisalze  der  Säuren  dargestellt: 

CH3.CO.Cl  + CH3.CO.ONa  — CH3.CO  •^>0  + NaCL 

Zweibasische  Säuren,  welche  zur  Anhydridbildung 
neigen,  spalten  das  Wasser  bei  einfacher  oder  mehrmaliger 
Destillation,  ev.  im  Vakuum,  ab. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Essigsäureanhydrid. 

70  gr  fein  gepulvertes,  wasserfreies  Natriumacetat  wer- 
den in  einer  tubulierten  Retorte  tropfenweise  mit  50  gr 
Acetylchlorid  versetzt.  Nachdem  man  die  Hälfte  des 
Chlorides  zugesetzt  hat,  rührt  man  erst  die  breiige  Masse 
um  und  lässt  dann  den  Rest  nachfliessen.  Ist  infolge  zu 
schnellen  Zusatzes  etwas  unverändertes  Acetylchlorid  in 
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die  Vorlage  destilliert,  so  lässt  man  das  Destillat  nochmals 
zutropfen.  Hierauf  verschliesst  man  den  Tubus  der  Retorte 
und  destilliert  das  Anhydrid  ab.  Letzteres  wird  unter  Zu- 
satz von  3 gr  Natriumacetat  rektifiziert. 

Essigsäureanhydrid  siedet  bei  138°’ 

Darstellung  von  Bernsteinsäure-  und  Phtalsäureanhydrid. 

Die  Säuren  werden  im  Vakuum  (ev.  mehrmals)  bezw. 
bei  gewöhnlichem  Luftdruck  destilliert. 


V.  Die  Gruppe  der  Ester.  0\q  r 

Verseifen  von  Estern. 


Unter  Verseifen  versteht  man  die  Zerlegung  der  Ester 
in  ihre  Bestandteile,  die  Säuren  und  Alkohole.  Diese 
Spaltung  kann  durch  Erhitzen  der  Ester  mit  Wasser,  Al- 
kalien, Hydraten  der  alkalischen  Erden,  Natriumäthylat  oder 
auch  durch  Säuren  bewirkt  werden: 

CH3 . CO  . OC2H5  + H’OH'=  CH3 . COO'  + H • + C2H5 . OH. 
CH3.CO.OC2H5  + OH'  = CH3.COO'  + C2H5.OH. 

Die  Verseifung  leicht  zersetzbarer  Ester  wird  mit 
wässeriger  Lauge  vorgenommen,  sonst  fügt  man  zu  einer 
mehr  oder  minder  verdünnten  alkoholischen  Lösung  (je 
nach  der  Löslichkeit  der  Seife)  der  Ester  die  nötige  Menge 
wässeriger  Lauge  und  kocht  am  Rückflusskühler,  bis  eine 
Probe  klar  in  Wasser  löslich  ist.  Nach  beendigter  Ver- 
seifung wird  das  Lösungsmittel  abdestilliert.  Der  Alkohol 
des  Esters  destilliert  hierbei  ebenfalls  ab  oder  bleibt  ge- 
löst bezw.  ölig  zurück.  Mit  Wasserdämpfen  flüchtige  Al- 
kohole würden  sich  zum  Teil  in  dem  alkoholischen  Destillat 
finden  und  durch  Verdünnen  daraus  abscheiden  lassen. 
Man  wird  aber  einfacher  das  Reaktionsgemisch  direkt  in 
Wasser  giessen,  um  alsdann  den  Esteralkohol  mit  Dampf 
abzudestillieren.  Die  Säuren  werden  aus  der  Destillations- 
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flüssigkeit  durch  Ansäuern  ausgefällt  oder  ihr  mit  Äther 
entzogen.  Erhält  man  eine  in  Wasser  leicht  lösliche,  in 
Äther  unlösliche  Säure  bei  der  Verseifung,  so  verwendet 
man  für  letztere  Barythydrat,  da  dieses  leicht  durch  Schwefel- 
säure abgeschieden  werden  kann.  Bary umhydroxyd  löst 
sich  in  20  T.  kalten  und  2 T.  heissen  Wassers,  hingegen 
wenig  in  Alkohol. 

Natriumäthylat  ermöglicht  es,  meist  schon  in  der  Kälte 
zu  verseifen.  Die  Verseifung  mit  Säuren  kann  entweder 
mit  konz.  Säure  bei  mässiger  Temperaturerhöhung  oder 
mit  verdünnten  Säuren  bei  Temperaturen  von  130 — 150° 
im  Autoklaven  vorgenommen  werden,  wenn  der  Ester  sich 
nicht  durch  einfache  Hydrolyse  schon  spalten  lässt. 

Besonders  schwer  verseifbare  Substanzen  wird  man 
mit  alkoholischer  Kalilauge  oder  Natriumäthylat  bei  Tem- 
peraturen von  140 — 1600  zersetzen. 

Beispiele: 


Verseifung  der  Fette. 

Siehe  I.  Teil,  Seite  152. 

Verseifung  von  Benzoy Imenthol. 

25  gr  Benzoylmenthol  werden,  fein  gepulvert  oder  an- 
gerieben mit  Alkohol,  mit  100  gr  Natriumäthylat  vermischt. 
Das  Natriumäthylat  stellt  man  sich  durch  Lösen  von  5 gr 
Natrium  in  90  gr  Alkohol  her;  nach  beendigter  Lösung 
fügt  man  noch  10  ccm  Wasser  hinzu.  Das  zuerst  klare 
Reaktionsgemisch  gesteht  beim  Erwärmen  zu  einer  festen 
Masse.  Man  erhitzt  das  Gemisch  z/2  Stunde  am  Rückfluss- 
kühler. Alsdann  setzt  man  Wasser  hinzu,  leitet  Kohlen- 
säure bis  zur  Neutralisation  ein  und  destilliert  das  Men- 
thol mit  Wasserdämpfen  ab.  Das  Destillat  wird  ausgeäthert, 
und  der  Auszug  verdampft.  Die  Destillationsflüssigkeit 
wird  angesäuert,  worauf  man  die  Benzoesäure  durch  Ab- 
filtrieren und  Ausäthern  des  Filtrates  gewinnt. 
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VI.  Die  Amidogruppe. 


VI.  Die  Amidogruppe. 


i.  Darstellung  von  Salzen  und  Doppelsalzen  der 
Amidoverbindungen  und  Amine. 

Die  Salze  der  Amido  Verbindungen  und  Amine  werden 
durch  Neutralisation  mit  wässerigen  Säuren  dargestellt.  Die 
schwerer  löslichen  Salze  krystallisieren  beim  Einengen  und 
Abkühlen  der  Lösung  aus.  Leicht  lösliche  Verbindungen 
gewinnt  man  durch  Verdampfen  der  Lösung  und  Um- 
krystallisieren  des  Rückstandes  aus  Lösungsmitteln , in 
welchen  sie  schwerer  löslich  sind.  Die  Salzbildung  wird 
selbstverständlich  in  alkoholischer  Lösung  vorgenommen, 
wenn  Base  wie  Säure  in  Wasser  schwer  löslich  sind  oder 
das  Salz  dann  sofort  krystallisiert  werden  kann.  Das  Neu- 
tralisieren in  ätherischer  Lösung  bietet  den  Vorteil,  dass 
die  Salze  direkt  abgeschieden,  also  in  fester  oder  öliger 
Form  erhalten  werden  können.  Zu  diesem  Zwecke  leitet 
man  z.  B.  Salzsäuregas  in  die  Lösung  ein  oder  fügt  konz. 
Schwefelsäure  oder  ätherlösliche  organische  Säuren  hinzu. 
In  gleicher  Weise  kann  man  auch  bei  alkoholischen  Lös- 
ungen verfahren,  wenn  das  betreffende  Salz  in  Alkohol 
unlöslich  ist.  Unlösliche  Salze  wird  man  durch  Wechsel- 
Zersetzung  darstellen.  Diese  kann  ev.  auch  in  alkoholischer 
Lösung  vorgenommen  werden;  so  lassen  sich  z.  B.  Sulfate 
durch  Calciumnitrat  in  Nitrate  überführen. 

Von  Doppelsalzen  werden  vorwiegend  die  Verbindungen 
der  Platinsalze  mit  Aminsalzen  dargestellt  und  zwar  so, 
dass  man  deren  Chloridlösung  mit  Platinchloridlösung  fällt 
und  die  meist  krystallinischen  Niederschläge  durch  Um- 
krystallisieren  reinigt.  Die  Analyse  dieser  Salze  ist  im 
I.  Teil,  Seite  333  beschrieben.  Die  Basen  können  aus  den 
Doppelverbindungen  durch  Fällen  des  Platins  mit  Schwefel- 
wasserstoff oder  Eindampfen  des  Salzes  mit  Chlorkalium 


Trennung  d.  1-Menthylamins  in  zwei  optisch  isomere  Verbindungen.  249 


und  Extrahieren  des  Rückstandes  mit  Alkohol  wiederge- 
wonnen werden. 

Amido Verbindungen,  welche  Sulfo-  oder  mehrere  Nitro- 
gruppen  enthalten,  geben  keine  Salze  mit  Säuren. 

Für  Zwecke  der  Reindarstellung  oder  Trennung  von 
Basen  werden  meistens  die  gut  krystallisierenden  Oxalate 
und  Pikrate  dargestellt.  Die  Neutralisation  kann  hierbei  in 
alkoholischer  Lösung  stattfinden. 

Die  Amidoverbindungen  und  Amine  werden  aus  ihren 
Salzen  durch  Alkalien  freigemacht.  Ölige  Substanzen  wird 
man  in  ätherischer  Lösung  abheben  oder  mit  Wasserdämpfen 
abdestillieren,  leicht  flüchtige  hingegen  aus  dem  alkalischen 
Gemisch  abdestillieren.  Das  Alkali  setzt  man  in  letzterem 
Falle  als  Lösung  anteilsweise  (mittels  Tropftrichter)  oder 
zu  dem  mit  etwas  Wasser  gemischten  Salz  in  Stücken  zu; 
hierbei  wird  zuerst  gekühlt  und  dann  bis  zur  beendeten 
Umsetzung,  ev.  bis  zum  Trocknen  des  Destillationsrück- 
standes indirekt  geheizt.  Sollen  die  freigemachten  Amine 
zur  Absorption  gelangen,  so  legt  man  mehrere  Kolben 
mit  einem  Gemisch  von  Wasser  und  Eis  oder  gekühltem 
Alkohol  etc.  vor. 

Beispiele: 

Trennung  des  l-Menthylamins  in  zwei  optisch  isomere 

Verbindungen. 

Das  durch  Reduktion  von  1-Menthoxim1)  mit  Natrium 
in  siedender  alkoholischer  Lösung  erhaltene  1-Menthylamin 2) 
lässt  sich  durch  fraktionierte  Krystallisation  des  Pikrates  in 
zwei  optisch  isomere  Amine  spalten.  Zu  diesem  Zwecke 
giebt  man  zu  der  wässerigen  Lösung  des  ursprünglichen 
salzsauren  Amins  etwas  weniger  als  die  berechnete  Menge 
Pikrinsäure,  welche  in  heissem  Wasser  gelöst  wurde.  Es 

x)  Ann.  250,  330. 

2)  Ann.  276,  296. 
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fällt  hierbei  ein  intensiv  gelb  gefärbter  Niederschlag  von 
krystallinischer  Struktur  aus.  Der  Schmelzpunkt  des  Salzes 
liegt  bei  1750. 

Man  sättigt  nun  behufs  fraktionierter  Krystallisation 
des  Salzes  1 1 8 — io0/oigen  siedenden  Alkohols  mit  dem 
Pikrat  und  lässt  dann  unter  gutem  Schütteln  in  einem 
Thermostaten  bei  70°  auskrystallisieren.  Nach  vier  Stunden 
wird  das  auskrystallisierte  Produkt  (I)  rasch  abfiltriert.  Die 
Lösung  wird  auf  gewöhnliche  Temperatur  oder  o°  abgekühlt, 
um  eine  weitere  Fraktion  (II)  zu  sammeln.  Eine  dritte 
Fraktion  lässt  sich  durch  Eindampfen  der  Mutterlauge  ge- 
winnen. Diese  Produkte  zeigen  z.  B.  folgende  Schmelz- 


punkte  und  Polarisationen: 

I. 

II. 

III. 

Schmelzpunkt  1730 

1 70° 

165°. 

Md  — i9;  4°  ' 

O 

•N 

co 

M 

1 

— 13,8° 

Die  Polarisation  wurde  in  alkoholischer  (z.  B.  6%- 
iger)  Lösung  vorgenommen. 

Krystallisiert  man  das  Produkt  I und  III  nochmals  in 
gleicher  Weise  um,  so  erhält  man  z.  B.  folgende  Werte: 

aus  I:  aus  III: 

, — — ^ , , ' 

123123 

Md  —19,6°— 17, 4°— 10,5°  —14,2°  —9,8°  —7,7° 

Schmelzpunkt  1750  1740  170°  1710  169°  162°. 

Die  Endprodukte  weiterer  systematischer  Krystallfrak- 
tionierung  sind: 

1)  Ein  Pikrat  vom  Fp.  1 7 50  und  19,8°  specifischer 
Drehung. 

2)  Ein  Pikrat  vom  Fp.  162 — 164°  und  — 7,4  bis — 10,3° 
specifischer  Drehung. 

Aus  den  beiden  Pikraten  werden  die  betreffenden  salz- 
sauren Amine  dargestellt,  indem  man  die  mit  Alkali  über- 
sättigte Lösung  der  Pikrate  mit  Wasserdämpfen  destilliert, 
das  Amin  in  verdünnter  Salzsäure  auffängt  und  neutralisiert. 
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Die  Drehvermögen  der  salzsauren  Salze  in  3%iger 
alkoholischer  Lösung  betragen  — 36,3°  und  — 12,3°. 

Trennung  von  Rohxylidin  in  seine  Isomere . 

Die  Trennung  beruht  darauf,  dass  Metaxylidin  (CH3 : 
CH3:NH2  = 1 : 3 : 4)  mit  Essigsäure  ein  schön  krystalli- 
sierendes  Salz  erzeugt,  während  die  übrigen  Isomeren  des 
Xylidins  keine  krystallisierenden  Salze  geben.  Der  Gehalt 
an  m-Xylidin  beträgt  40 — 50%  der  Rohbase.  Paraxylidin 
kann  aus  dem  Testierenden  Gemisch  als  salzsaures  Salz 
abgeschieden  werden. 

12 1 gr  Xylidin  werden  mit  30  gr  ioo°/0iger  oder  ent- 
sprechend mehr  einer  verdünnten  Essigsäure  versetzt.  Nach 
einiger  Zeit  beginnt  die  Krystallisation  in  langen  Nadeln; 
diese  ist  nach  Verlauf  von  24  Stunden  beendet.  Die  Krys- 
talle  werden  nun  durch  Absaugen  oder  Abpressen  von 
den  isomeren  Basen  getrennt  und  repräsentieren  das  essig- 
saure Metaxylidin  in  absoluter  Reinheit.  (Es  wird  nur  so 
viel  Essigsäure  zugesetzt,  als  dem  durch  Vorversuch  er- 
mittelten Gehalt  an  Metaverbindung  entspricht.) 

Die  Mutterlaugen,  d.  h.  das  abgetrennte  Basengemisch, 
werden  mit  der  molekularen  Menge  Salzsäure  versetzt. 
Nach  mehrtägigem  Stehen  filtriert  man  das  abgeschiedene 
Chlorhydrat  der  Paraverbindung  ab  (ca.  20 — 2 5°/o  der 
Rohbase).  Die  Mutterlaugen  enthalten  die  Orthoverbindung. 

2.  Alkylieren  von  Amidoverbindungen  und 
Aminen  (sowie  Ammoniak). 

Die  Alkylradikale,  welche  man  in  den  meisten  Fällen 
in  Amidoverbindungen  oder  Amine  einzuführen  hat,  sind 
die  Methyl-,  Äthyl-,  Phenyl-  und  Benzylgruppe.  Man  ver- 
wendet daher  für  diese  Alkylierungen  Dimethylsulfat,  Chlor- 
methyl, Äthylchlorid,  Äthylbromid,  Jodäthyl,  salzsaures 
Anilin  und  Benzylchlorid.  An  Stelle  der  fertigen  Alkyl- 
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halogene  kann  man  auch  die  Chlor-  oder  Bromhydrate  der 
Basen  oder  Amidoverbindungen  mit  einem  Überschuss 
(ca.  2o°/0)  von  Methyl-  oder  Äthylalkohol  während  10 — 12 
Stunden  auf  eine  Temperatur  von  200 — 210°  erhitzen. 
Letztere  Reaktion  wird  besonders  in  der  Technik  für  die 
Darstellung  der  alkylierten  Aniline  verwendet. 

Die  Anwendung  der  Alkylhalogene  ist  in  allen  Fällen 
die  gleiche,  indem  man  die  Substanz  in  der  3 — 5 fachen 
Menge  Alkohol  (ev.  wässeriger  Alkohol)  löst  und  das 
2 — 3 fache  des  theoretischen  Bedarfes  an  Alkylierungsmittel 
nebst  der  erforderlichen  Alkalilösung  erhitzt.  Bei  Ver- 
wendung von  Alkylchloriden  ist  das  Gemisch  im  Autoklaven 
auf  100 — 140°  während  4 — 6 Stunden  zu  erhitzen.  Die 
Alkylierung  mit  Bromäthyl  und  Benzylchlorid  wird  am 
Rückflusskühler  vorgenommen.  Die  Dose  von  Benzylchlorid 
kann  geringer  (1,2 — 1,5  Mol.)  bemessen  werden,  da  die 
sonst  nebenbei  verlaufende  Ätherbildung  hier  nicht  in  Betracht 
kommt.  An  Stelle  des  Alkalis  kann  auch  Ätzkalk  dem 
Gemisch  zugesetzt  werden.  — Ölige  Substanzen  können 
mit  Bromäthyl  und  Benzylchlorid  direkt  ohne  Lösungsmittel 
erwärmt  werden;  ev.  setzt  man  Ätzkalk  hinzu.  Man  erhitzt 
hierbei  am  Rückflusskühler  oder  im  Autoklaven  auf  100  bis 
150°  während  2 bis  6 Stunden. 

Dimethylsulfat  wirkt  äusserst  kräftig  ein.  Man  wendet 
daher  Benzol  oder  Äther  als  Verdünnungs-  bezw.  Lösungs- 
mittel an.  Hierbei  wird  die  Hälfte  der  Base  als  methyl- 
schwefelsaures Salz  abgeschieden;  das  alkylierte  Produkt 
bleibt  in  Lösung: 

2C6H5.NHa  + S02<°™3 

- c6hs.nhch3  + so2<°c$,jG.H.  j 

Will  man  die  gesamte  Substanzmenge  zur  Reaktion 
bringen,  so  lässt  man  das  Sulfat  zur  alkalischen  Lösung 
der  Substanz  fliessen  oder  man  giebt  Alkalilauge  zum  Ge- 
misch von  Sulfat  und  Amin. 


Darstellung  von  Violett-5-R. 
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Anilinsalz  lässt  man  direkt  auf  die  Substanz  bei  einer 
Temperatur  von  180 — 250°  einwirken: 

C6Hs.NH2  + C6H5.NH2.HC1  = (C6H5)2NH  + NH4C1. 

Die  Versuchsbedingungen,  d.  h.  die  Leitung  der  Reak- 
tion, werden  sich  je  nach  dem  gewünschten  Grade  der 
Alkylierung  richten  müssen.  Hiernach  wird  der  Über- 
schuss an  Alkylierungsmittel  oder  Substanz  zu  bemessen 
und  die  Wahl  des  Reagens  zu  treffen  sein.  (Diesbezüglich 
siehe  auch:  Fabrikatorische  Übungen.  Darstellung  von 
Methylamin.) 

Die  Aufarbeitung  der  Reaktionsgemische  erfolgt  in  der 
üblichen  Weise. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Violett- 5- R. 

1 T.  Rosanilin,  20  T.  Alkohol,  6 T.  Chloräthyl  und 
4 T.  gelöschter  Kalk  werden  in  einem  Drehautoklaven 
während  5 Stunden  auf  90  — ioo°  erhitzt.  Aus  dem  Reak- 
tionsgemisch wird  alsdann  der  Alkohol  vollständig  abdestil- 
liert und  der  Rückstand  in  überschüssiger  Salzsäure  gelöst. 
Da  das  Violett  ziemlich  schwer  löslich  ist,  hat  man  stets 
grosse  Wassermengen  anzuwenden.  Ist  alles  gelöst,  so  setzt 
man  Kochsalz  zu,  wodurch  das  Monosäuresalz  ausfällt. 
Um  auch  das  mehrsäurige  Salz  abzuscheiden,  erhitzt  man 
das  Gemisch  zum  Kochen  und  stumpft  nun  langsam  die 
überschüssige  Säure  mit  Soda  ab.  Der  neutrale  Punkt  ist 
ziemlich  schwer  zu  treffen,  besonders  bei  kleinen  Quanti- 
täten. Überschreitet  man  diesen  Punkt,  so  erhält  man  un- 
lösliche Base,  erreicht  man  ihn  nicht,  so  bleibt  Produkt 
gelöst.  Man  bringt  daher  von  Zeit  zu  Zeit  Proben  der 
Flüssigkeit  auf  einen  Teller  und  prüft  ihr  Verhalten. 

Hat  man  die  Fällung  beendet,  so  lässt  man  erkalten 
und  filtriert  später  den  Farbstoff  ab.  Dieser  wird  durch 
Lösen  in  heissem  Wasser  und  nochmaliges  Aussalzen  ge- 
reinigt. 


2$4  Alkylieren  von  Amidoverbindungen  und  Aminen. 


Violett-5-R  ist  ein  Triäthylrosanilin. 


NH . C2H5 


Darstellung  von  Äthylamin. 

150  gr  Alkohol  werden  unter  Kühlung  mit  Ammoniak 
gesättigt.  Diese  alkoholische  Lösung  giebt  man  in  einen 
Autoklaven  und  fügt  dann  50  gr  Chloräthyl  hinzu.  Zu 
diesem  Gemisch  setzt  man  noch  soviel  flüssiges  Ammoniak, 
dass  dessen  Dose  ca.  90  gr  beträgt.  Man  kann  auch  direkt 
in  das  Gemisch  von  Alkohol  und  Chlorid  90  gr  flüssiges 
Ammoniak  einfliessen  lassen.  Die  Dose  Ammoniak  wird 
aus  einer  grösseren  Bombe  in  eine  kleine  300 — 400  ccm 
Druckröhre  abgefüllt  und  von  dieser  aus,  nach  dem  Ab- 
wägen, in  den  Autoklaven  fliessen  gelassen.  Die  mit  Ventil 
versehene  Druckröhre  wird  unter  Zwischenschaltung  einer 
Verpackung  durch  eine  Schraubenpresse  mit  ihrer  Flansche 
direkt  gegen  diejenige  des  Bomben-  bezw.  Autoklaven ventiles 
gepresst.  Bei  dem  Füllen  der  Röhre  muss  man  zuerst  die 
beiden  Ventile  öffnen  und  dann  bei  geschlossenem  Bomben- 
ventil die  Flanschenpresse  etwas  lockern,  falls  das  flüssige 
Ammoniak  nicht  direkt  einfliessen  will.  Die  entweichenden 
Ammoniakdämpfe  vertreiben  die  Luft  und  nach  dem  An- 
ziehen der  Presse  geht  die  Füllung  leicht  von  Statten.  Bei 
dem  Leeren  der  schräg  nach  oben  gerichteten  Röhre  ist 
die  Röhre  mit  warmem  Wasser  zu  übergiessen,  sobald  ein 
charakteristisches  Geräusch  das  Ausfliessen  der  letzten 


Darstellung  von  Diphenylamin. 
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Anteile  anzeigt.  Die  Ventile  sind  stets  langsam  zu  öffnen, 
um  erst  die  Dichtigkeit  der  Packung  zu  prüfen.  Das 
Ventilrad  der  Bombe  wird  überhaupt  nur  zu  3/4  einer  Um- 
drehung geöffnet.  Das  Ventil  der  Röhre  wird  weit  geöffnet. 

Der  Autoklaveninhalt  wird  auf  550  geheizt  und  dann 
sich  selbst  überlassen,  um  zu  beobachten,  ob  und  wie  die 
Reaktion  einsetzt.  Nachdem  die  Hauptreaktion  vorüber  ist, 
heizt  man  das  Wasserbad  langsam  bis  zum  Sieden  an  und 
belässt  es  während  4 — 5 Stunden  auf  dieser  Temperatur. 
Nach  dem  Erkalten  des  Autoklaven  wird  der  Druck  in 
Wasser  abgelassen.  Hierzu  dient  ein  Rohr  mit  Flansche. 
Der  Autoklaveninhalt  wird  mit  konz.  Schwefelsäure,  Salz- 
säuregas oder  direkt  unter  Zugabe  von  Eis  mit  wässeriger 
Salzsäure  neutralisiert.  Im  ersteren  Falle  können  die  Am- 
monsalze direkt  abfiltriert  werden;  in  dem  anderen  Falle 
muss  erst  die  Lösung  eingedampft,  der  Rückstand  ge- 
trocknet und  mit  Alkohol  ausgezogen  werden.  Die  alko- 
holische Lösung  der  Aminsalze  wird  destilliert  und  der 
- Rückstand  durch  nochmaliges  Umlösen  in  Alkohol  von 
den  letzten  Anteilen  an  Ammonsalzen  befreit.  Die  Lösung 
der  reinen  Salze  wird  wiederum  destilliert.  Die  Amin- 
$ salze  zerlegt  man  mit  Alkali,  wobei  die  abdestillierenden 
■ Amine  durch  einen  mit  Kältemischung  beschickten  Schlangen- 
kühler aus  Glas  verdichtet  werden.  Nach  dem  Trocknen 
mit  kaustischer  Soda  werden  sie  rektifiziert. 

Mono-,  Di-  und  Triäthylamin  haben  die  Siedepunkte 
19°>  56°,  89°.  Das  Monoäthylamin  wird  in  ein  Gemisch 
von  Wasser  und  Eis  gegossen,  um  es  als  15 — 2o0/oige 
Lösung  aufzubewahren. 

D ar Stellung  von  Diphenylamin. 

In  einem  emaillierten  Autoklaven  erhitzt  man  6 T. 
Anilin  mit  7 T.  salzsaurem  Anilin  während  24  Stunden  auf 
ca..  250°,  wobei  der  Druck  4 bis  5 Atmosphären  beträgt. 
Von  Zeit  zu  Zeit  ist  das  gebildete  Ammoniak  herauszu- 
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lassen,  um  die  Rückverwandlung  des  Diphenylamins  in 
Anilin  zu  vermeiden.  Das  Produkt  wird  alsdann  mit  konz. 
Salzsäure  behandelt  und  hierauf  viel  Wasser  zugegeben, 
wodurch  sich  das  Diphenylamin  aus  seiner  Verbindung  mit 
Salzsäure  ausscheidet  und  als  in  der  Kälte  erstarrendes  Öl 
obenauf  schwimmt,  während  Anilinchlorhydrat  gelöst  bleibt. 
Das  Diphenylamin  wird  gewaschen  und  für  sich  oder 
mit  gespanntem  Dampf  destilliert.  Die  Ausbeute  beträgt 
60 — 7 o°/0. 

Diphenylamin  schmilzt  bei  540  und  siedet  bei  310°. 


Darstellung  von  Be?izylanilin. 


3.  Acylieren  von  Amidoverbindungen  und 

Aminen. 


Ähnlich  der  Hydroxylgruppe  kann  auch  die  Amido- 
gruppe  acyliert  werden.  Es  dienen  für  diese  Zwecke  Eis- 
essig, Essigsäureanhydrid,  Benzoylchlorid  und  Benzoesäure- 
anhydrid. 


C6Hs.NH2+  CH3.CO.OH  = C6H5.NH.COCH3  + H20. 


20  T.  Benzylchlorid  werden  mit  60  T.  Anilin  gemischt 
und  durch  gute  Kühlung  die  Temperatur  zwischen  20  und 
30°  gehalten.  Sehr  bald  scheidet  sich  salzsaures  Anilin 
aus  und  die  ganze  Masse  wird  fest.  Nach  i2Stündigem 
Stehen  wird  mit  heissem  Wasser  aufgenommen,  mit  Natron- 
lauge übersättigt,  der  grösste  Teil  des  Anilins  abgeblasen 
und  die  von  dem  Wasser  getrennte  Ölschicht  mit  ver- 
dünnter Salzsäure  (1:1)  versetzt.  Es  scheidet  sich  das 
schwer  lösliche  Chlorhydrat  des  Benzylanilins  ab,  welches 
man  abfiltriert  und  wäscht.  Ausbeute  = 8o°/0  der  Theorie. 
Benzylanilin  siedet  bei  50  mm  Druck  bei  200 — 220°.  Es 
wird  behufs  Reinigung  aus  Alkohol  umkrystallisiert  und 
schmilzt  dann  bei  32° 
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c6h5  . nh2  + 


CH  ™ 
CH 


= C6H5.NH.CO.CH3  + CH3.CO.OH. 

— NH2  + C6H5.C0.C1  + NaOH 
= — NH.CO.C6H5  + NaCl  + H20. 

Die  Ausführung  der  Acylierungen  wird  daher  auch 
analog  dem  früher  Erwähnten  gewählt. 

Beispiele: 


20  gr  Anilin  und  30  gr  Eisessig  werden  während  6 bis 
10  Stunden  am  Rückflusskühler  erhitzt,  bis  eine  Probe 
der  Mischung  beim  Erkalten  krystallinisch  erstarrt.  Das 
Reaktionsgemisch  wird  alsdann  in  Wasser  gegossen,  das 
abgeschiedene  Acetylprodukt  abfiltriert  und  aus  heissem 
Wasser  umkrystallisiert. 

Acetanilid  schmilzt  bei  1 1 20. 

OC  H 

Darstellung  von  Phenacetin.  p-C6H4<7NH2  cs0  CH^. 

Phenacetin  wird  aus  p-Nitrophenol  dargestellt,  indem 
man  dieses  zuerst  ätherifiziert,  alsdann  zu  p-Amidophenetol 
reduziert  und  hierauf  acetyliert. 


200  gr  rohes  p-Nitrophenol  werden  mit  65  gr  Kreide 
in  ca.  2 1 kochenden  Wassers  gelöst,  worauf  man  filtriert 
und  zu  dem  Filtrat  50  gr  Soda  und  1 kg  Salz  hinzufügt. 
Nach  abermaligem  Filtrieren  lässt  man  das  p-Nitrophenol- 
natrium  (ca.  220 — 240  gr)  auskrystallisieren. 

120  gr  reines  p-Nitrophenolnatrium  werden  mit  800  gr 
Alkohol,  75  gr  Bromäthyl  und  25  gr  Soda  während  10 
Stunden  am  Rückflusskühler  gekocht.  Beim  Abkühlen  der 
Mischung  scheidet  sich  das  p-Nitrophenetol  fest  ab.  Es 
wird  abfiltriert  und  zur  Entfernung  von  p-Nitrophenol  so 
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lange  mit  heissem  Wasser  ausgewaschen,  bis  das  Wasch- 
wasser nur  schwach  gelb  gefärbt  abläuft.  Hierauf  wird 
es  aus  der  3 fachen  Menge  Alkohol  umkrystallisiert,  wobei 
man  es  in  gelblich  gefärbten  Prismen  vom  Schmelzpunkt 
570  erhält.  Die  Ausbeute  beträgt  ca.  65  — 7 o°/0  der  Theorie. 
Das  unveränderte  Nitrophenol  gewinnt  man  durch  Einengen 
und  Ansäuern  der  Mutterlaugen  wieder. 

55  gr  p-Nitrophenetol  werden  allmählich  in  eine  auf 
50 — 6o°  angewärmte  Lösung  von  210  gr  Zinnsalz  in  250  gr 
Salzsäure  eingetragen.  Nach  beendeter  Reaktion,  welche 
sehr  heftig  verläuft,  setzt  man  noch  60  gr  Salzsäure  hinzu 
und  filtriert  nach  12  ständigem  Stehen  die  Krystalle  von 
p-Amidophenetol  ab.  Letztere  werden  in  200  ccm  heissen 
Wassers  und  25  gr  Salzsäure  gelöst,  worauf  man  solange 
Zinkblech  einträgt,  als  noch  Zinn  gefällt  wird.  Man  filtriert 
alsdann  und  fügt  zum  Filtrat  noch  25  gr  Salzsäure.  Beim 
Erkalten  krystallisiert  das  salzsaure  p-Amidophenetol  aus. 
(Ausbeute  65%.) 

15  gr  salzsaures  p-Amidophenetol,  8 gr  Natriumacetat 
(geschmolzen)  und  75  gr  Eisessig  werden  während  etwa 
3 Stunden  am  Rückflusskühler  gekocht.  Hierauf  wird  das 
Gemisch  in  der  10  fachen  Menge  kochenden  Wassers  gelöst 
und  die  Lösung  vom  Harz  abfiltriert.  Beim  Erkalten  kry- 
stallisiert das  Phenacetin,  welches  durch  Umkrystallisieren 
gereinigt  wird,  aus.  (Ausbeute  90%.) 

Phenacetin  schmilzt  bei  13  50. 

Darstellung  von  Benzoy l-l-Menthylamin.  I 

Die  nach  Seite  249  getrennten  Menthylamine  werden 
nach  der  Schotten-Baumann’schen  Reaktion  in  die  Benzoyl- 
verbindungen  übergeführt.  Man  schüttelt  die  mit  über- 
schüssiger 10 — 2o°/0iger  Natronlauge  versetzte  Lösung  der 
Chlorhydrate  unter  guter  Kühlung  mit  Benzoylchlorid  und 
reinigt  die  abgeschiedene  Benzoylverbindung  durch  Waschen 
mit  Wasser  und  Umkrystallisieren  aus  Alkohol.  Die  beiden 
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Benzoylverbindungen  sind  mit  einander  identisch  und 
schmelzen  bei  15  7°. 

4.  Diazotieren  und  Kombinieren. 

Das  Diazotieren  ist  bereits  früher  (I.  Teil,  Seite  110, 
167,  527)  beschrieben  worden;  es  sei  daher  hier  nur  die 
. präparative  Ausführung  erwähnt. 

Das  Amin  oder  das  amidosulfosaure  Salz  wird  in  1 bis 
io°/0iger  Lösung  mit  einem  Überschuss  von  xj2 — 1 Mol. 
Salzsäure  versetzt,  worauf  man  allmählich  konzentrierte 
(10 — 2o%ige)  Natriumnitritlösung  zufliessen  lässt.  Während 
des  Zusatzes  wird  die  Flüssigkeit  gut  durchgerührt  und 
durch  Eiszusatz  kalt  gehalten,  wenn  die  Diazoverbindung 
leicht  veränderlich  ist;  im  übrigen  kühle  man  nicht  un- 
nötigerweise. Bei  der  Diazotierung  z.  B.  von  Benzidin  und 
Naphtylaminsulfosäuren  ist  eine  Temperatur  von  10 — 250 
nicht  nachteilig;  nur  bei  besonders  langsam  diazotierbaren 
Verbindungen  fügt  man  etwas  Eis  hinzu.  Die  Reaktion  ist 
beendet,  wenn  die  Flüssigkeit  auch  bei  längerem  Stehen 
auf  Jodkaliumstärkepapier  eine  Blaufärbung  giebt.  Für  die 
richtige  Einwirkung  der  salpetrigen  Säure  ist  es  absolut 
nötig,  dass  unlösliche  Verbindungen  fein  verteilt  sind.  Man 
löst  letztere  aus  diesem  Grund  auf  und  fällt  sie  nochmals 
mit  Säure,  ev.  säuert  man  in  der  Siedehitze  an  und  lässt 
unter  Lfrnrühren  die  Substanz  beim  Abkühlen  sich  wieder 
ausscheiden. 

Der  Reaktionsverlauf  an  sich  wird  durch  folgende 

Gleichung  wiedergegeben: 

v H v JS 

C6H5.N— H + HN02  = C6H5.N<q  + 2H20,  während  man 

: — CI 


früher  folgende  Konstitution  der  Diazoverbindungen  annahm : 
C6H5.NH2  + NaN02  + 2 HCl 
= C6H5.N  = N.C1  + 2H20  + NaCl. 

Betreffs  der  speciellen  Bedingungen  ist  folgendes  zu 


17’ 
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beachten:  Ein  Säureüberschuss  ist  besonders  notwendig, 
wenn  die  Amidoverbindung  (z.  B.  Anilin,  Naphtylamin, 
p-Phenylendiamin,  p-Nitranilin  etc.)  bei  der  Diazotierung 
Neigung  zur  Bildung  von  Diazoamidokörpern  hat.  Sie  übt 
also  in  diesem  Falle  eine  Art  Schutzwirkung  aus.  Man 
diazotiert  daher  auch  mit  angesäuerter  Nitritlösung.  Ein 
Nitritüberschuss  ist  ohne  Einfluss,  wenn  die  Diazoverbindung 
unlöslich  oder  aussalzbar  ist;  denn  man  kann  die  Lösung 
abtrennen  und  die  Diazoverbindung  mit  Wasser  wiederum 
anschlämmen.  Schädlich  kann  der  Nitritüberschuss  nur 
werden,  wenn  die  Kombination  zum  Farbstoff  in  saurer 
Lösung  vorgenommen  wird.  Es  ist  also  hierbei  Vorsicht 
geboten.  Schwer  lösliche  Substanzen,  z.  B.  Naphtionsäure, 
kann  man  auch  in  der  Weise  diazotieren,  dass  man  ihre 
leicht  löslichen  Salze  mit  der  entsprechenden  Menge  Nitrit 
in  Lösung  vermischt  und  in  verdünnte,  überschüssige  Säure 
einlaufen  lässt.  — Die  Diazotierung  der  Zwischenprodukte 
und  fertigen  Farbstoffe  wird  in  gleicher  Weise  ausgeführt; 
man  wendet  aber  meist  einen  Überschuss  von  Nitrit  an 
und  salzt  die  Diazoverbindung  alsdann  aus.  Unlösliche 
Verbindungen  bringt  man  mit  Alkali  oder  Säure  in  Lösung. 

Die  Tetrazotierung  ist  analog  auszuführen.  Soll  die 
Diazotierung  zweier  Amidogruppen  nacheinander  ausgeführt 
werden,  so  muss  man  die  eine  durch  Acetylierung  vor  der 
Einwirkung  schützen.  Man  geht  also  von  Nitraminen  aus, 
welche  man  weiterhin  acetyliert  und  reduziert,  um  so  ein 
monacetyliertes  Diamin  zu  erhalten. 

Nicht  diazotierbar  sind  Orthoamidoazoverbindungen  und 
manche  Dinitroamine. 

Das  Kombinieren  besteht  in  einem  Vereinigen  von 
Diazoverbindungen  mit  Oxy-,  Amido-  oder  Amidooxy* 
körpern.  Bei  der  Vereinigung  von  Diazosalzen  mit  Aminen 
(primären  und  sekundären)  entstehen  zuerst  Diazoamido-t 
Verbindungen,  welche  sich  hierauf  in  die  entsprechenden 
Amidoazokörper  umlagern,  z.  B.: 
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c6h5.n2ci  + c6h5.nh2  = c6hs.n<^h  C6Hs 


+ HCl. 


C6H5.N<*h  C6n5  = C6H5 . N = N . C6H4 . nh2 . 

C6H5.N2C1  + C6H5.OH  = C6H5.N  = N.C6H4.OH  + HCl. 

Bei  tertiären  Amidoverbindungen  und  Phenolen  als 
Komponenten  wird  der  Azokörper  direkt  gebildet.  In  vielen 
Farbstoffen  finden  sich  geringe  Prozentsätze  der  nicht  um- 
c gelagerten  Verbindungen.  Die  Azogruppe  tritt  vorwiegend 
stets  in  die  Para-,  ev.  in  die  Orthostellung.  Einer  dieser 
Plätze  muss  also  frei  sein,  wenn  Azobildung  erfolgen  soll. 
Die  sonst  im  Kern  vorhandenen  Gruppen  sind  ohne  Ein- 
fluss auf  den  Vorgang. 

Das  Kombinieren  wird  allgemein  in  der  Weise  vor- 
. genommen,  dass  man  die  Diazolösung  langsam  in  die  2 bis 
io°/0ige  Lösung  des  Komponenten  einfliessen  lässt  oder 
t einrührt.  Letztere  Lösung  erhält  Zusätze  von  Soda,  Na- 
triumacetat, Ammoniak,  ev.  auch  von  Natronlauge,  Salzsäure 
i oder  Essigsäure,  je  nachdem  in  alkalischer  oder  saurer 
i Lösung  kombiniert,  gekuppelt,  werden  soll.  Die  richtige 
■ Wahl  des  Zusatzes  beeinflusst  oft  wesentlich  die  Ausbeute 
an  Azofarbstoff.  Die  Kombinationen  verlaufen  in  Natrium- 
acetat- oder  Essigsäurelösung  am  schnellsten;  Salzsäure  ver- 
- zögert  die  Reaktion.  Schwach  ätzalkalische  Lösungen  (z.  B. 
bei  Salicylsäure)  dürfen  nur  verwendet  werden,  wenn  die 
I Diazoverbindungen  sich  nicht  in  Isodiazoverbindungen  durch 
das  Alkali  umlagern.  Letztere  sind  in  folgender  Weise 
zusammengesetzt: 


C6H5 . N<gK  . N = N . OK 

Leicht  kuppelndes  Diazobenzolkalium ; Isodiazobenzolkalium. 

Für  die  einzelnen  Verbindungen  sind  auch  folgende 

Formelbilder  gegeben  worden,  z.  B.: 

N 02 . C6H4 . N : N . CI  N02.  C6H4 . N N02 . C6H4 . N 

II  II 

KO  .N  N.OK 

Diazoniumsalz;  Iso-Verbindung;  normale  Verbindung. 
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Übliche  Konzentrations-  und  Mengenverhältnisse  der 
Kombinierlösungen  zeigen  folgende  Beispiele: 

65  kg  Naphtionat,  40  kg  Natriumacetat,  800  1 Wasser 

70  kg  „ 200  kg  „ 3000  1 „ 

30  kg  H-säure  50  kg  Soda  1000  1 „ 

40  kg  ,,  15  kg  Natriumacetat  i5°/0ige  Lösg. 

15  kg  i-8-Amidonaphtol-4-sulfos.,  46  kg  Soda,  400  1 Wasser, 

400  kg  Eis. 

15  kg  1 - 8 - Amidonaphtol-4-sulfos.,  30  kg  Natriumacetat, 
400  1 Wasser,  400  kg  Eis. 

15  kg  a-Naphtylamin  werden  in  heissem  Wasser  und  15  kg 
Salzsäure  gelöst;  die  Lösung  wird  auf  300  Liter 
verdünnt,  die  überschüssige  Salzsäure  mit  Natrium- 
acetat abgestumpft,  worauf  man  noch  20  kg  Natrium- 
acetat der  Suspension  hinzufügt. 

41  kg  a-Naphtylamin,  34  kg  Salzsäure,  500  1 Wasser 

21  kg  „ 20  kg  „ 1000  1 „ 

21  kg  ß-Naphtol  in  500  1 Wasser;  die  Lösung  wird  ständig 
ammoniakalisch  gehalten;  oder  man  löst  in  der  ge- 
rade hinreichenden  Menge  Natronlauge  auf  und  fügt 
Natriumacetat  hinzu. 

Die  Beispiele  zeigen,  dass  man  wesentliche  Überschüsse 
an  Reagentien  nimmt,  um  eine  gewisse  alkalische  oder 
saure  Reaktion  aufrecht  zu  erhalten,  welche  von  Fall  zu 
Fall  zu  bestimmen  ist.  Die  Konzentration  muss  sich 
nach  der  Löslichkeit  und  Verarbeitung  des  Farbstoffes 
richten.  Leicht  lösliche  Kombinationen  oder  solche,  welche 
direkt  ausfallen  sollen,  wird  man  unter  Einhaltung  konzen- 
trierterer Lösungen  herstellen.  Für  Zwischenprodukte, 
welche  nachträglich  wieder  in  Lösung  zu  bringen  sind, 
wählt  man  verdünntere  Lösungen.  Das  Gesamtvolumen 
der  Reaktionsflüssigkeit  wird  natürlich  auch  bestimmt  durch 
die  Diazolösung  oder  -Suspension.  Die  Dauer  des  Kom- 
binierens  kann  x/2  — 24  Stunden  betragen,  meist  jedoch  sind 
nur  4 — 6 Stunden  nötig.  Hierbei  ist  gut  zu  rühren  und 
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die  Flüssigkeit  kalt  zu  halten,  wenn  die  Diazoverbindung 
empfindlich  ist.  Das  Ende  der  Reaktion,  das  Verschwinden 
der  Diazoreaktion,  stellt  man  mit  R-salz  durch  Tüpfelprobe 
(für  das  1.  Mol.  Komponent)  fest  oder  man  kocht  die 
alkalisch  gemachte  Probe  auf  (2.  Mol.  Komponent).  Anderer- 
seits kann  man  die  ausgesalzene  Probe  in  einem  Auslauf 
auf  Filtrierpapier  mit  Diazolösung  prüfen.  Ist  der  Kom- 
ponent ein  Monoazofarbstoff,  so  prüft  man  auf  unveränderten 
Farbstoff  dadurch,  dass  man  beobachtet,  ob  beim  Über- 
gang von  alkalischer  zu  saurer  Reaktion  ein  Farbenwechsel 
eintritt. 

Die  Reihenfolge,  welche  man  einhält,  wenn  mehrere 
Kombinationen  vorzunehmen  sind,  ist  z.  B.  bei  Tetrazo- 
verbindungen im  allgemeinen  folgende: 


■p  -j-  ^-Salicylsäure  (1)  alkalisch  (2)  sodaalkalisch 
^SNaphtionsäure  (2)  essigsauer  (1)  essigsauer. 

•n  • j-  ^Naphtolsulfosäure  (2)  sodaalkalisch  (2)  sodaalkalisch 
nzi  m<^NaphtylaininSulf0Säure  (1)  essigsauer 


■r  -j-  ^Naphtylaminsulfosäure  (i)  essigsauer 
Z m<ÜAjnidonaphtolsulfosäure  (2)  sodaalkalisch. 


(1)  salz-  oder 
[essigsauer. 


Be„zidin<S“Sosäure  g *°“sch. 
Ben7idin<^NaPhtylamin  0)  salzsauer 

^Amidonaphtolsulfosäure  (2)  sodaalkalisch. 


(O  (2)\ 


Die  zweite  Kombination  erfolgt  meist  schwerer. 
Primäre  Komponenten  nehmen  zwei  Moleküle  Diazo- 
verbindung in  sich  auf.  Als  solche  finden  Verwendung 

Iz.  B.  a-Naphtylamin,  a-Naphtol,  1-8-Dioxynaphtalin-  3-  oder 
-4-sulfosäure,  — 3-5-  oder  -3-6-disulfosäure,  1-8-Amido- 
naphtol-4-  oder  -5-sulfosäure,  — 3-6-disulfosäure  etc.  Hier- 
bei ist  aber  für  den  Verlauf  der  Kombination  entscheidend, 
bei  welcher  Reaktionsart  der  Lösung  nacheinander  ge- 
kuppelt wurde.  So  nimmt  z.  B.  H-säure  bei  Kombination 
in  essigsaurer  Lösung  das  1.  Mol.  Diazo  in  dem  Kern  auf, 
wo  sich  die  NH2-gruppe  befindet.  Das  2.,  in  alkalischer 
Lösung  gekuppelte  Mol.  Diazo  geht  in  den  anderen  Kern. 
Würde  man  aber  zuerst  in  alkalischer  Lösung  kombinieren, 
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so  wird  ein  2.  Mol.  Diazo  überhaupt  nicht  aufgenommen. 
Andererseits  lassen  sich  Azofarbstoffe  dieser  Säure  nicht 
mehr  diazotieren,  wenn  in  saurer  Lösung  kombiniert  wurde, 
da  Orthoamidoazoverbindungen  von  salpetriger  Säure  nicht 
angegriffen  werden.  Arbeitete  man  aber  in  alkalischer 
Lösung,  so  blieb  die  Amidogruppe  unbeeinflusst,  d.  h. 
diazotierbar,  da  die  Azogruppe  benachbart  dem  Hydroxyl 
ist.  — Bei  i-8-Amidonaphtol-5-sulfosäure  hingegen  ist 
es  gleichgültig,  in  welcher  Reihenfolge  gekuppelt  wird. 
Man  verfährt  aber  analog,  um  einheitliche  Produkte  zu  er- 
halten, denn  sonst  würde  man  strukturisomere  Verbindungen 
erhalten : 


Die  i-8-Amidonaphtol-4-sulfosäure  besitzt  eine  grosse 
Tendenz  zur  Bildung  von  Disazofarbstoffen,  so  dass  in  stark 
salzsaurer  (5°/0iger)  Lösung  kombiniert  werden  muss.  Bei 
dieser  Säure  bilden  sich  beide  Substitutionsprodukte  (Stel- 
lung in  2 und  7)  meist  nebeneinander. 

Im  übrigen  gilt  für  die  Stellung  der  Azogruppe  fol- 
gendes: 

Bei  a-Naphtylamin  oder  a-Naphtolderivaten  ist  die 
Azogruppe  in  Parastellung  (4),  wenn  die  Sulfogruppe  in 
2,  6,  7,  8 sich  befindet.  3-4-5-Sulfosäure  geben  Orthoazo- 
verbindungen  (Azo  in  2).  Hierbei  entsteht  ein  Diazo- 
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amidokörper  bei  i-Naphtylamin-6- 7 -8- sulfosäure,  die  -3- 
und  -5-Sulfosäure  bilden  diese  nicht. 

ß- Naphtylamin,  ß-Naphtol  und  deren  Substitutionspro- 
dukte geben  Orthoazoverbindungen  und  zwar  ohne  Bildung 
eines  Zwischenkörpers,  wenn  die  Sulfogruppe  sich  in  3,  4, 
: 5,  6 und  7 befindet. 

Alle  Orthoamidoazoverbindungen  sind  nicht  diazo- 


: tierbar. 

Nach  beendigter  Kombination  werden  die  Farbstoffe 
ausgesalzen  und  hierauf  durch  Umlösen  und  Ausfällen, 
bezw.  durch  Lösen  mit  Soda  und  nachträgliches  Aussalzen 
; gereinigt. 

Soll  die  Art  und  Weise  festgestellt  werden,  in  welcher 
ein  bestimmter  Farbstoff  hergestellt  wurde,  oder  welche 
/on  den  möglichen  Amidogruppen  bei  der  Diazotierung 
ingegriffen  wurde,  so  verfährt  man  z.  B.  in  folgender 
Weise: 


Es  sei  zu  ermitteln,  wie  die  Vereinigung  von  p-  und 
m-Phenylendiamin  sowie  2-8-Amidonaphtol-6-sulfosäure  zu 
;:inem  Farbstoffe  erfolgte.  Man  wird  den  Farbstoff  einer- 
seits darstellen,  indem  man  Diazoacetanilid  mit  2-8-Amido- 
aaphtol-6-sulfosäure  kombiniert,  das  Produkt  wiederum  dia- 
otiert,  mit  m-Phenylendiamin  kuppelt  und  verseift.  Anderer- 
eits  wird  man  die  Verbindung  p-Nitranilin-azo-2-8-Amido- 
aphtol-6-sulfosäure  reduzieren,  diazotieren  und  mit  m-Phe- 
ylendiamin  kombinieren.  Man  hat  so  die  Farbstoffe: 
m-Ph,endiamin-azo-2-8-Amidon’ol-6-sulfos.-azo-p-Ph’endi- 
min  und 

m-Ph’endiamin-  azo  - p -Ph’endiamin-  azo-2-8-Amidon’ol-6- 
ulfosäure 

argestellt  und  kann  entscheiden,  ob  die  Amidogruppe  des 
‘aphtalin-  oder  Benzolkernes  angegriffen  wurde. 

Die  Diazotierbarkeit  der  Amidonaphtolkombination  giebt 
;nen  Anhalt,  in  welcher  Lösung  kombiniert  wurde  und  wo 
ch  die  Azogruppe  befindet. 
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Die  Wahl  der  jeweiligen  Kombinationen  richtet  sich 
nach  dem  anzustrebenden  Zweck. 

Beispiele : 

Siehe  fabrikatorische  Übungen  (Darstellung  von  Azo- 
farbstoffen) und  die  chemisch-dynamischen  Messungen. 

5.  Ersatz  der  Amidogruppe  durch  Hydroxyl. 

Siehe  fabrikatorische  Übungen:  Darstellung  von  Chro- 
motrop-  und  H-Säure. 

VIIa.  Die  Nitrogruppe. 

1.  Reduktion  der  aromatischen  Nitrokörper 
zu  Hydroxylaminverbindungen. 

Die  Reduktion  der  aromatischen  Nitrokörper  wird  mit 
Zinkstaub  vorgenommen.  Man  kann  hierbei  den  Nitro- 
körper in  alkoholischer  Chlorcalciumlösung  aufiösen  oder 
mit  2 — 3%iger  wässeriger  Ammonsalzlösung  vermischen. 
C6H5.N02  + 2 Zn  + H20  = C6H5.NH.OH  + 2ZnO. 

a)  60  gr  Nitrobenzol,  6 gr  Chlorcalcium,  60  gr  Wasser 
und  160  gr  Alkohol  werden  auf  8o°  erwärmt,  worauf  man 
in  die  klare  Lösung  innerhalb  1 — i72  Stunden  90  gr  Zink- 
staub einträgt.  Nach  beendigter  Reaktion  (Chlorkalkreak- 
tion; Auftreten  von  Anilin)  filtriert  man  und  destilliert  aus 
dem  Filtrat  solange  Alkohol  ab,  bis  sich  zwei  Flüssigkeits- 
schichten bilden.  Der  Destillationsrückstand  wird  zum  Er- 
starren gebracht.  Die  erhaltenen  Krystalle  saugt  man  ab, 
wäscht  sie  mit  wenig  Alkohol  und  trocknet  sie  nach  dem 
Abpressen. 

b)  Eine  Lösung  von  6 gr  Salmiak  in  300  ccm  Wasser 
wird  mit  12  gr  Nitrobenzol  innig  gemischt.  Alsdann  werden 
bei  einer  150  nicht  übersteigenden  Temperatur  16  gr  Zink- 
staub allmählich  eingetragen,  wobei  die  Selbsterwärmung 
durch  Kühlen  gemässigt  wird.  Nach  dem  Verschwinden 
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des  Nitrobenzolgeruches  erhält  man  durch  Abfiltrieren  von 
dem  weissen,  voluminösen  Zinkoxyd  eine  wässerige  Hy- 
droxylaminlösung, aus  welcher  man  das  Produkt  aussalzt. 
Man  kann  die  Lösung  auf  etwaigen  Anilingehalt  durch 
Chromsäuremischung  prüfen.  Spuren  von  Anilin  würden 
dunkelgrüne  Flocken  von  Anilinschwarz  geben,  während 
anilinfreie  Hydroxylaminlösung  nicht  gefärbt  wird,  sondern 
sofort  krystallisiertes  Nitrosobenzol  abscheidet.  Die  Aus- 
beute ist  quantitativ.  Das  Rohprodukt  wird  aus  Benzol 
umkrystallisiert. 

Phenylhydroxylamin  schmilzt  bei  8i°. 

2.  Reduktion  der  Nitro-  zu  Amidokörpern. 

Die  Reduktion  der  Nitro-  zu  Amidoverbindungen  kann 
man  vorteilhaft  durch  Zinn  und  Salzsäure,  Zinnchlorür- 
lösung,  Eisen  und  Salz-  oder  Essigsäure,  Ferrosulfat  und 
Schwefelalkalien  bewirken. 

Zinn  wendet  man  in  Form  von  Granalien  oder  Folie 
an.  Zu  dem  Gemisch  von  Zinn  und  Nitrokörper  setzt  man 
unter  Umschütteln  die  nötige  Menge  Salzsäure. 

2C6H5.N02  + 3 Sn  + 14HCI 
= 2C6H5.NH2.HC1  + 3SnCl4  + 4H20. 

Zinn  wirkt  langsamer  als  Eisen  und  Zink,  so  dass  die 
Reduktion  besser  geleitet  werden  kann.  Nebenbei  kommt 
auch  die  Wirkung  des  Zinnchlorürs  zur  Geltung: 

C6Hs.N02  + 3SnCl2  + 7HCI 
=»  C6H5.NH2.HC1  + 3SnCl4  + 2H20. 

Reduktionsgemische  können  in  manchen  Fällen  durch 
den  nascierenden  Wasserstoff  Halogen  entfernen.  Zinn- 
chlorürlösung  bewirkt  diese  Nebenreaktionen  nicht.  Zu 
ihrer  Bereitung  mischt  man  annährend  gleiche  Teile  von 
Zinnsalz  (SnCl2  + 2H20)  und  konz.  Salzsäure  (ev.  ix/2  T.). 
Die  Reduktionen  werden  bei  40 — 8o°  vorgenommen.  Das 
Ende  der  Reaktion  erkennt  man  an  der  Entfärbung  der 
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Mischung  oder  der  völligen  Auflösung  des  Nitrokörpers. 
Behufs  Aufarbeitung  des  Reaktionsgemisches  übersättigt 
man  es  mit  Alkali  und  filtriert  die  unlösliche  Amido- 
verbindung oder  bläst  sie  mit  Wasserdampf  ab.  Enthält 
die  Amidoverbindung  saure  Gruppen,  so  fällt  man  das 
Zinn  mit  Schwefelwasserstoff  in  der  Wärme  aus.  Das 
Filtrat  des  Schwefelzinns  wird  zur  Vertagung  der  Salz- 
säure eingeengt  und  dann  nochmals  mit  Schwefelwasser- 
stoff gefällt.  — Man  kann  auch  zu  dem  Reaktionsgemisch 
konz.  Salzsäure  hinzufügen  und  so  den  Amidokörper 
abscheiden.  Dieser  fällt  aber  meist  in  Form  eines  Zinn- 
doppelsalzes aus,  so  dass  man  ihn  wiederum  löst,  um  das 
Zinn  durch  metallisches  Zink  abzuscheiden. 

Metallisches  Eisen  bedarf  zur  Ausübung  seiner  Re- 
duktionswirkung nur  geringer  Mengen  Säure  (^o  d-  Theorie), 
indem  das  zuerst  gebildete  Eisenchlorür  durch  seine  Gegen- 
wart z.  B.  für  Nitrobenzol  folgende  Umsetzung  bedingt 
bezw.  begünstigt: 

C6Hs.N02  + aFe  + 4H20  = C6H5.NH2  + 2Fe(OH)3. 

Man  lässt  zu  diesem  Zwecke  reine  oder  mit  Säure 
gemischte  Nitroverbindung  unter  Umrühren  zu  einem  8o° 
warmen  Gemisch  von  gemahlenen  Eisenspänen  und  der 
doppelten  Menge  Wasser,  welches  wenig  Salzsäure  oder 
besser  (3 — 5°/0)  Essigsäure  enthält,  fliessen.  Die  Reaktion 
ist  beendet,  sobald  Entfärbung  eintritt.  Man  fällt  alsdann 
noch  das  gelöste  Eisen  durch  Soda. 

Ferrosulfat  wendet  man  in  gesättigter  Lösung  an. 
Letztere  fügt  man  zu  der  stark  alkalischen  Substanzlösung 
oder  -Suspension;  es  kann  aber  auch  das  Alkali  zuletzt 
allmählich  zugesetzt  werden.  Ist  die  Reaktion  beendet,  so 
ist  der  erst  schwarzbraune  Niederschlag  rotbraun  geworden. 
Man  filtriert  alsdann  von  dem  Niederschlag  ab,  wenn  man 
Amidosäuren  erhalten  hat,  oder  bläst  mit  Wasserdampf  ab, 
wenn  sie  eine  basische  Verbindung  ist. 

Die  Schwefelalkalien  eignen  sich  für  gelinde,  ev.  auch 
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für  stufenweise  Reduktionen  von  Verbindungen  mit  mehreren 
Nitrogruppen.  Man  setzt  zur  neutralen  Lösung  des  Nitro- 
körpers  die  entsprechende  Menge  konzentrierter  Lösung 
von  Natriumsulfid  und  erwärmt  auf  60 — 90°  bis  zur  be- 
endigten Reduktion.  Es  kann  auch  in  die  ammoniakalische 
Lösung  Schwefelwasserstoff  eingeleitet  werden,  oder  man 
lässt  zu  ihr  konz.  Schwefelammoniumlösung  zutropfen. 
Häufig  arbeitet  man  in  alkoholischer  Lösung.  Auf  1 Mol. 
Nitroverbindung  verbraucht  man  3 Mol.  Schwefelwasserstoff. 

Natriumbisulfitlösungen  reduzieren  in  der  Wärme  eben- 
falls Nitrokörper,  aber  gleichzeitig  findet  Sulfurierung  statt. 
Man  erhitzt  z.  B.  20  gr  fein  gemahlenes  1-8-Dinitronaph- 
talin  mit  200  gr  4o°/0iger  Natriumbisulfitlösung  in  offenem 
oder  geschlossenem  Gefäss  zum  Kochen,  bis  sämtliches 
Dinitronaphtalin  gelöst  ist.  Die  tiefgelb  gefärbte  Lösung 
scheidet  auf  Zusatz  von  Salzsäure  die  entstandene  Naph- 
tylendiamintrisulfosäure  in  Form  des  sauren  Natronsalzes  ab. 

X(NH2)2 

CI0H, — (S03Na)2  -f  2 aq. 

^S03H 

1-5-Dinitronaphtalin  giebt  nur  eine  Disulfosäure. 

Die  Bisulfitreduktionen  können  auch  in  alkoholischer 
Lösung  ausgeführt  werden. 

Beispiele: 


Darstellung  von  Anilin. 

a)  Reduktion  mit  Zinn  U7id  Salzsäure. 

50  gr  Nitrobenzol  und  90  gr  granuliertes  Zinn  werden 
unter  Umschütteln  mit  konz.  Salzsäure  allmählich  versetzt. 
Zeitweise  kühlt  man,  damit  die  Reaktion  nicht  zu  heftig 
werde.  Das  Ende  der  Reaktion  erkennt  man  an  dem  Ver- 
schwinden des  Geruches  nach  Nitrobenzol,  worauf  man 
niit  Wasser  verdünnt,  um  das  sich  abscheidende  Zinn- 
doppelsalz des  Anilins  gerade  in  Lösung  zu  bringen.  Die 
saure  Lösung  wird  vom  ungelösten  Zinn  abfiltriert,  mit 
konz.  Natronlauge  übersättigt,  so  dass  die  Zinnsäure  wieder 
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in  Lösung  geht  und  hierauf  die  ölige  Base  mit  Wasser- 
dampf abdestilliert  werden  kann.  Das  Anilin  des  Destillates 
wird  in  ätherischer  Lösung  abgehoben  und  rektifiziert. 

Anilin  siedet  bei  182°. 

b)  Reduktion  mit  Eisen  und  Salzsäure . 

Ein  Gemisch  von  40  T.  heissen  Wassers,  25  T.  ge- 
mahlenen Gusseisenspänen  und  8 — 10  T.  Salzsäure  wird 
unter  Erwärmen  und  Umschütteln  am  Rückflusskühler  mit 
100  T.  Nitrobenzol  versetzt.  Zum  Einleiten  der  Reaktion 
leitet  man  Dampf  ein  und  unterhält  dieselbe  dann  durch 
allmähliches  Einträgen  von  75  T.  genässter  Eisenspäne. 
Nach  beendigter  Reduktion  wird  das  Gemisch  mit  Kalk- 
milch übersättigt  und  abgeblasen.  — Während  der  Reak- 
tion sind  gegebenen  Falles  noch  etwas  Salzsäure  und 
Wasser  zuzusetzen. 

Darstellung  von  p- Amidophenetol. 

Siehe  Seite  25 8. 

Darstellung  von  m-Amidobenzaldehyd. 

Während  die  Reduktion  von  m-Nitrobenzaldehyd  nur 
äusserst  schwer  gelingt,  ist  die  ihrer  Bisulfitverbindung  durch 
Einwirkung  von  verdünnter  Mineralsäure  und  Eisen  oder 
Zink  und  ganz  besonders  durch  Eisenvitriol  und  Alkali 
leicht  durchzuführen. 

25  gr  m-Nitrobenzaldehyd  werden  in  60  gr  Bisulfit- 
lösung von  3o°/0  NaHS03  und  250  ccm  Wasser  gelöst. 
Diese  Lösung  wird  mit  einer  kochenden  Lösung  von  340  gr 
Eisenvitriol  in  ca.  1,8  1 Wasser  vermischt  und  die  heisse 
Flüssigkeit  noch  mit  einer  Lösung  von  130  gr  Soda  ver- 
setzt. Man  kocht  kurze  Zeit,  bis  die  Reduktion  vollendet 
ist.  Von  dem  Eisenhydroxydniederschlag  wird  siedend  heiss 
abfiltriert  und  das  Filtrat  mit  Salzsäure  angesäuert  und  zur 
Entfernung  der  schwefligen  Säure  gekocht.  Der  Gehalt 
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an  Amidobenzaldehyd  kann  durch  Titration  mit  Nitrit  be- 
stimmt werden. 

Der  Aldehyd  lässt  sich  aus  seiner  Lösung  als  solcher 
nicht  abscheiden,  indem  er  in  eine  sauerstofffreie  Anhydro- 
base,  C7H5N,  übergeht.  Man  erhält  diese,  wenn  man  die 
Lösung  des  Aldehydes  alkalisch  macht  oder  mit  Natrium- 
acetat vermischt.  Es  scheidet  sich  dann  ein  schwach  gelb- 
gefärbter, flockiger  Niederschlag  ab.  Anhydro-m-Benzalde- 
hyd  krystallisiert  aus  Alkohol  in  verfilzten  Nadeln. 


Darstellung  von  Triamidoazobenzol. 

28  gr  m-Nitranilin  werden  mit  50  gr  Salzsäure  und  40  gr 
Eis  in  Lösung  gebracht  und  mit  einer  Lösung  von  14  gr 
Nitrit  genau  diazotiert.  Nach  etwa  einstündigem  Rühren 
fugt  man  eine  Lösung  von  36  gr  salzsaurem  m-Phenylendi- 
amin  hinzu  und  rührt  solange,  bis  eine  abfiltrierte  Probe 
der  ausgesalzenen  Flüssigkeit  beim  Übersättigen  mit  Soda 
keine  Farbstoff bildung  mehr  zeigt.  Dann  fällt  man  mit 
Kochsalz  aus  und  reinigt  den  erhaltenen  Farbstoff  „Azo- 
phosphin“  durch  Umlösen  aus  säurehaltigem  Wasser.  Bei 
Kuppelung  in  saurer  Lösung  erhält  man  einen  einheitlichen 
Körper,  frei  von  primärem  Disazofarbstoff.  Es  ist  die  Kom- 
bination m-Nitranilin-azo-m-Phenylendiamin. 

Behufs  Reduktion  des  Farbstoffes  wird  die  Reaktions- 
lösung direkt  neutralisiert  und  mit  einer  Lösung  von  60  gr 
kryst.  Natriumsulfid  auf  90°  erwärmt.  Die  Reduktion  ver- 
läuft quantitativ.  Das  entstehende  Triamidoazobenzol 
scheidet  sich  in  braunen,  glitzernden  Krystallblättchen  ab. 
Man  filtriert,  löst  es  in  Salzsäure  und  fällt  das  Chlorhydrat 
durch  Kochsalz  aus. 

Nitritzusatz  zur  sauren  Lösung  bewirkt  die  Diazotierung 
der  Amidogruppe  des  p-Phenylendiamins,  so  dass  Farb- 
stoffe von  der  Zusammensetzung: 

R-azo-p-Ph’endiamin-azo-m-Ph’endiamin  erhalten  werden. 
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3.  Überführung  der  Nitrokörper  in  Azokörper 
und  die  Umlagerung  der  Hydrazoverbindungen. 


Nitrokörper  werden  durch  Reduktion  in  alkalischer 
Lösung  unter  Zusammenschluss  von  2 Molekülen  der  Ver- 
bindung nacheinander  in  Azoxy-,  Azo-  und  Hydrazokörper 
übergeführt,  z.  B. : 

C6Hs.N02  CeH5.N 

l>0 

C6H5.N02  q>h5.n 

Nitrobenzol.  Azoxybenzol. 

C6Hs.N  c6h3.nh  c6h,.nh2 
II  I 

C6Hs  . N C6H5  . NH  C6H5 . NH2 

Azobenzol.  Hydrazobenzol.  Anilin. 


Als  letztes  Produkt  der  Reduktion  tritt  hierbei  Anilin 
auf.  Die  Reduktion  in  der  angeführten  Weise  geht  um  so 
schwerer  vor  sich,  je  mehr  Methylgruppen  der  Nitrokörper 
enthält.  Nitronaphtalin  ist  mit  den  sonst  üblichen  Reduk- 
tionsmitteln überhaupt  nicht  in  Azonaphtalin  überzuführen. 
Ähnliche  Verbindungen  werden  auch  erhalten,  wenn  ein 
Teil  des  Sauerstoffes  der  Nitrogruppe  unter  Oxydations- 
wirkung abgegeben  wird;  so  bildet  sich  z.  B.  beim  Er- 
wärmen von  p-Nitrotoluolsulfosäure  in  alkalischer  Lösung 
Azoxystilbendisulfosäure : 

N02 . C6H,(SO,H)CH,  N . C6H,(S03H) . CH 

3 +0<l  II  und 

N02 . C6H3(S03H)CH3  N . C6H3(S03H) . CH 

Diamidostilbendisulfosäure,  welche  dem  Benzidin  analog  als 
Ausgangsmaterial  für  die  Darstellung  der  Stilbenfarb- 
Stoffe  dient: 

CH.C6H3(S03H).NH2 

CH.C6H3(S03H).NH2 

Die  Kombination  mit  2 Mol.  ß-Naphtylamin  ist  z.  B. 
Hessisch-Purpur. 

Die  Reduktion  der  Nitrokörper  kann  auch  durch  denj 
elektrischen  Strom  oder  durch  Zink  in  alkalischer  Lösung, 
bewirkt  werden.  Das  Zink  wird  als  Zinkstaub  angewendet,, 
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welcher  allmählich  in  die  alkoholische  Lösung  des  Nitro- 
körpers  eingetragen  wird.  Letztere  enthält  die  nötige  Menge 
Natriumhydroxyd,  z.  B.  100  gr  auf  150  gr  Zinkstaub.  Nach 
beendigtem  Zusatz  des  Zinks  kocht  man  die  Lösung  am 
Rückflusskühler.  Man  kann  aber  auch  den  Nitrokörper 
mit  konzentriertem  wässerigen  Ammoniak  und  Zinkstaub 
(200  ccm  und  30  gr)  zuerst  gelinde  erwärmen  und  dann 
kochen,  wobei  das  Ammoniak  von  Zeit  zu  Zeit  ersetzt 
wird.  Der  Verlauf  und  das  Ende  der  Reaktion  wird  z.  B. 
durch  Abkühlen  von  Proben  und  die  erhaltene  Krystalli- 
sation  beurteilt.  Das  Zinkoxyd  soll  dann  auch  rein  weiss 
sein;  ev.  ist  solange  zu  kochen.  Nach  beendigter  Reduk- 
tion wird  vom  Zinkoxyd  abfiltriert,  der  Alkohol  teilweise 
abdestilliert  und  die  eingeengte  Lösung  krystallisieren  ge- 
lassen oder  in  Wasser  gegossen.  Die  wässerige  Lösung 
wird  gleichfalls  eingedampft  und  der  Rückstand  ev.  mit 
Alkohol  extrahiert. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Azobenzol  durch  Elektrolyse . 

Man  verwendet  als  Kathodenflüssigkeit  eine  Mischung 
von  25  gr  Nitrobenzol,  350  ccm  Alkohol  und  einer  Auf- 
lösung von  40  gr  Ätznatron  in  50  gr  Wasser.  Diese  wird 
in  ein  Becherglas  eingegossen,  welches  sie  nur  zu  x/3  füllen 
soll.  Hierauf  setzt  man  eine  mit  Natronlauge  durchfeuchtete 
Thonzelle  ein  und  beschickt  diese  mit  ca.  20 — 3o%iger 
Natronlauge.  Als  Elektroden  dienen  Nickelbleche  oder  -draht- 
netze(ev.  Pt.  als  An.).  Die  alkoholische  Lösung  wird  in  einem 
Wasserbad  bis  nahe  zum  Sieden  erhitzt.  Der  abdunstende 
Alkohol  wird  von  Zeit  zu  Zeit  ersetzt.  Man  elektrolysiert 
mit  1,5 — 2 Ampere  pro  100  cm2  Elektrodenoberfläche.  Die 
Reaktion  ist  beendet,  wenn  die  braunrote  Färbung  der 
Lösung  sich  aufhellt  und  in  gelbrot  übergeht.  Der  Elek- 
trolyt wird  noch  heiss  in  einen  Erlenmeyer-Kolben  gefüllt, 
um  durch  mehrstündiges  Zuleiten  eines  Luftstromes  das 
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Überführung  der  Nitrokörper  in  Azokörper  etc. 


nebenbei  gebildete  Hydrazobenzol  wieder  zu  Azobenzol  zu 
oxydieren.  Ein  Teil  des  Azobenzols  krystallisiert  aus, 
während  der  Rest  beim  Verdünnen  und  Ausäthern  der 
Mutterlaugen  gewonnen  wird.  Das  Rohprodukt  wird  durch 
Umkrystallisieren  aus  Alkohol  gereinigt. 

Azobenzol  bildet  rote  Krystalle  vom  Schmelzpunkt  68°. 

Darstellung  von  Azo-  und  Hydrazobenzol  durch  Elektrolyse. 

An  Stelle  des  Ätznatrons  kann  auch  Natriumacetat  zu 
der  Kathodenflüssigkeit  gesetzt  werden.  Die  Elektrolyse 
darf  in  diesem  Falle  mit  höherer  Stromstärke  ausgeführt 
werden,  und  bei  Dauerversuchen  hat  man  noch  den  Vorteil, 
dass  die  Thonzellen  weniger  angegriffen  werden. 

a)  Reduktion  zic  Azobenzol. 

20  gr  Nitrobenzol,  5 gr  Natriumacetat  und  200  ccm 
Alkohol  von  7o°/0  werden  in  der  Wärme  der  Elektrolyse 
unterworfen.  Als  Anodenflüssigkeit  verwendet  man  kalt  ge- 
sättigte Sodalösung,  als  Elektroden  Nickel-  bezw.  Platinbleche 
oder  -drahtnetze.  Es  wird  mit  der  ohne  Wasserstoffentwick- 
lung höchst  zulässigen  Stromstärke  (max.  10  Ampere)  elek- 
trolysiert.  Die  für  die  Reduktion  nötige  Strommenge  be- 
trägt 17,4  Amperestunden  ■ bei  gleichgehaltener  Stromstärke 
lässt  sich  hiernach  die  Zeitdauer  der  Elektrolyse  berechnen. 
Das  Ende  der  Reaktion  wird  durch  eine  lebhafte  Wasser- 
stoffentwicklung angezeigt.  Die  Ausbeute  an  Azobenzol  be- 
trägt 95%,  die  Stromausbeute  80%.  Die  Flüssigkeit  kann 
alsdann  auf  Azobenzol  verarbeitet  werden. 

b)  Reduktion  zu  Hydrazobenzol. 

Die  Elektrolyse  obiger  Flüssigkeit  wird  mit  z/5  der 
früheren  Stromstärke  (max.  2 — 3 A.)  fortgesetzt.  Infolge 
der  geringeren  Stromstärke  dauert  die  Elektrolyse  ebenso 
lange  wie  die  erste  Reduktionsphase,  welche  4/5  der  Strom- 
zufuhr verbraucht.  Man  verwendet  eine  Elektricitätsmenge, 
welche  die  theoretisch  erforderliche  (4,35  A.  St.)  um  10%  ' 
übersteigt. 
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Nach  beendigter  Reduktion  wird  die  Flüssigkeit  unter 
geringer  Stromzufuhr  (*/2  A.)  abgekühlt,  um  die  Abscheidung 
der  weissen  Krystalle  von  Hydrazobenzol  zu  vervollständigen. 
Diese  werden  abfiltriert;  das  Filtrat  giesst  man  in  schwefel- 
ammonhaltiges Wasser,  um  den  Rest  an  Produkt,  welches 
durch  Umkrystallisieren  aus  Ligroin  zu  reinigen  ist,  auszu- 
fällen. Die  Ausbeute  beträgt  90 °/0.  Stromausbeute  über  8 o0/o. 

Hydrazobenzol  schmilzt  bei  126°. 

Darstellung  von  Hydrazobenzol  durch  Reduktio?i  von 
Nitrobenzol  mit  Zinkstaub  in  alkalischer  Lösung. 

In  ein  Gemisch  von  100  gr  Nitrobenzol,  300  ccm 
Natronlauge  von  40°  Be,  100  ccm  Wasser  und  50  ccm 
Alkohol  werden  unter  beständigem  Umrühren  oder  Um- 
schütteln 175  gr  Zinkstaub  in  kleinen  Anteilen  eingetragen. 
Die  Masse  erwärmt  sich  stark;  man  versieht  daher  den 
Kolben  mit  Rückflusskühler.  Nach  2J/2  Stunden  ist  die 
Reaktion  beendet;  man  lässt  dann  über  Nacht  stehen  und 
verdünnt  die  breiförmige  Masse  mit  Wasser.  Das  Gemisch 
v wird  abgesiebt,  um  den  grössten  Teil  des  Zinkoxydschlammes 
von  dem  krystallisierten  Hydrazobenzol  zu  trennen.  Der 
Siebrückstand  wird  mit  verdünnter  Salzsäure  unter  Zugabe 
von  Eis  gewaschen.  Das  so  erhaltene  Hydrazobenzol  ist 
: genügend  rein  für  die  Darstellung  von  Benzidin.  — Die 
Ausbeute  beträgt  80%. 

Aus  den  salzsauren  Waschwässern  lässt  sich  nach  dem 
Eindampfen  durch  Fällen  mit  Schwefelsäure  noch  Benzidin 
gewinnen. 

2C6H5.N02  + 5 Zn  + 6H20 
= C6H5.NH.NH.C6H5  + 5Zn(OH)2. 

Darstellung  von  Benzidin. 

Hydrazobenzol,  -toluol,  -anisol  lagern  sich  durch  Ein- 
wirkung von  Salzsäure  in  Diamidodiphenylderivate  um, 
nämlich: 

18* 
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c6h5.nh 

I 

c6h5.nh 


in 


CöH4.NH2 

1 ; 

c6h4  . nh2 


CH3.C6H4.NH  . c6ii3<nh3 
1 ln  > xrr-r 

ch3  . c6h4  . nh  C6H3<^;;2 

CH3 


Of  TT 

C2H50 . C6H4 . NH  . C6H3<nh2  5 

in.  I xr,  r 

C2H50 . C6H4 . NH  C6H3<JJJJ*„ 

ul2  h3 

Diese  drei  Basen  sind  die  Grundstoffe  der  sogenannten 
substantiven  Farbstoffe  (Tetrazoverbindungen). 


a)  50  gr  rohes  Hydrazobenzol  werden  mit  75  ccm 
Salzsäure  und  100  ccm  Wasser  zum  Sieden  erhitzt  und 
kurze  Zeit  im  Kochen  erhalten.  Beim  Erkalten  krystallisiert 
salzsaures  Benzidin  aus,  welches  durch  Umkrystallisieren 
aus  angesäuertem  Wasser  völlig  gereinigt  werden  kann. 
Aus  den  Mutterlaugen  wird  der  Rest  an  Benzidin  mit  ver- 
dünnter Schwefelsäure  oder  Natriumsulfatlösung  gefällt. 

Die  Base  kann  aus  den  Salzen  durch  Erwärmen  mit 
Ammoniaklösung  oder  verdünnter  Natronlauge  abgeschieden! 
werden.  Die  abfiltrierte  und  gewaschene  Base  krystallisierti 
man  aus  Wasser  um.  Sie  schmilzt  bei  1220. 


b)  Zu  einer  heissen,  alkoholischen  Lösung  von  50  gr 
Azobenzol  lässt  man  allmählich  eine  Lösung  von  38  gr  j 
Zinn  in  konz.  Salzsäure  fliessen.  Hierbei  erfolgt  Reduktion? 
und  Umlagerung  in  derselben  Lösung,  so  dass  nach  demt|j 
Abdestillieren  des  Alkohols  der  Rückstand  direkt  mit  konz.) 
Natriumsulfatlösung  gefällt  werden  kann. 


VIIb.  Art  der  Anwendung  der  übrigen  Reduktions- 
mittel. 

Für  die  Reduktion  der  sonstigen  (Nitrogruppen  aus  j 
genommen)  reduzierbaren  Verbindungen,  wie  z.  B.  der  un. 
gesättigten  Kohlenwasserstoffe,  Aldehyde,  Ketone,  Säuren n 
Laktone  etc.  dienen  vor  allem  Jodwasserstoffsäure,  Natrium/ 
amalgam  und  metallisches  Natrium. 

Die  wässerige  Jodwasserstoffsäure  enthält  bei 
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1,075  sp.  G.  10%  HJ  1,399  SP-  G.  40%  HJ 

1,164  33  20  /o  33  ^>567  33  5°  / U 33 

l3267  33  3°%  33  13769  33  60%  „ 

Jodwasserstoff  zerfällt  leicht  in  seine  beiden  Be- 
standteile : 

2HJ=  2H  + 2 J 

und  wirkt  daher  sehr  kräftig  reduzierend.  Die  Wirksam- 
keit der  Säure  kann  stets  die  gleiche  bleiben,  wenn  man 
ihr  weissen  oder  amorphen  Phosphor  (8 — 10%)  hinzusetzt. 
Der  sich  aus  dem  Phosphor  und  dem  abgeschiedenen  Jod 
bildende  Jodphosphor  bewirkt  eine  ständige  Regenerierung 
der  Säure: 

p + 3J  - PJ3;  PJ3  + 3H20  = 3HJ  + H3PO3. 

Bei  Ausführung  der  Reduktionen  erhitzt  man  die  Sub- 
stanz mit  überschüssiger  Säure  im  Rohr  während  6 — 12 
Stunden  auf  eine  Temperatur  von  150 — 250°.  Die  Be- 
dingungen sind  je  nach  der  leichteren  oder  schwereren 
Reduzierbarkeit  der  Verbindungen  zu  wählen.  Durch  grossen 
Überschuss  an  Jodwasserstoff  können  alle  organischen  Ver- 
bindungen so  reduziert  werden,  dass  sie  die  entsprechenden, 
gesättigten  Kohlenwasserstoffe  darstellen.  Behufs  Auf- 
arbeitung des  Reduktionsgemisches  entfärbt  man  mit  schwef- 
liger Säure,  worauf  man  extrahiert  bezw.  abgeschiedene 
Säuren  in  Soda  löst  und  wiederum  ausfällt. 

Natriumamalgam  wird  meist  mit  2I/2%  Natriumgehalt 
angewendet.  Man  erhält  es  durch  Eintauchen  von  Natrium- 
scheiben, welche  an  einem  Glasstabe  aufgespiesst  sind,  in 
reines  Quecksilber  (Vorsicht!).  Man  kann  es  auf  die  in 
Wasser  oder  Alkohol  gelöste  Substanz  einwirken  lassen 
und  wählt  für  die  Reduktion  das  ix/2 — 2 fache  der  theoretisch 
nötigen  Menge.  Die  Reaktion  wird  beschleunigt,  wenn  die 
Lösung  zeitweilig  mit  Säure  abgestumpft  wird.  Dem  Auf- 
treten freien  Alkalis  kann  man  durch  direkten  Zusatz  von 
Natriumbicarbonat  begegnen.  Das  Ende  der  Reaktion  zeigt 
eine  lebhafte  Wasserstoffentwicklung  an;  es  hat  sich  dann 
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auch  das  Amalgam  verflüssigt  und  man  beendet  die  Ein- 
wirkung durch  gelindes  Erwärmen  auf  dem  Wasserbad. 

Metallisches  Natrium  lässt  man  in  Form  von  Draht 
oder  Scheiben  auf  die  alkoholische  bezw.  die  mit  Wasser  j 
unterschichtete  ätherische  Lösung  der  Substanz  einwirken,  i 
Man  wendet  von  Äther  meist  die  5 — 6 fache,  von  Alkohol  : 
die  5 — 10  fache  Menge  der  Substanz  an.  Bei  den  alkohol-  ! 
ischen  Lösungen  kann  das  Einträgen  des  Metalles  auch  : 
vorteilhaft  in  der  Wärme  erfolgen.  Auch  bei  diesen  Re-  1 
duktionen  stumpft  man  zeitweise  das  Alkali  ab.  Wird  die  i 
Auflösung  träge,  so  fügt  man  gegen  Ende  der  Reaktion 
etwas  Alkohol  hinzu.  Die  Aufarbeitung  der  Reaktionsge-  ; 
mische  erfolgt  in  üblicher  Weise. 

Beispiele: 

Darstellung  von  Diphenylmethan. 

10  gr  Benzophenon  werden  mit  12  gr  Jodwasserstoff-  t 
säure  (S.  P.  1270)  und  2 gr  rotem  Phosphor  im  Rohr  I 
während  6 Stunden  auf  1600  erhitzt.  Nach  dem  Erkalten  r 
wird  der  Druck  in  der  Röhre  durch  Abschlagen  oder  Zer-  1 
drücken  der  Kapillare  entfernt;  vorher  dürfen  die  Röhren  .1 
nicht  dem  Ofen  entnommen  werden.  Der  Röhreninhalt 
wird  im  Schütteltrichter  mit  Äther  versetzt  und  mehrmals  1 
mit  Wasser  gewaschen.  Die  getrocknete  ätherische  Lösung 
wird  destilliert. 

Diphenylmethan  siedet  bei  263°  und  schmilzt  bei  270. 
C6H5.CO.C6Hs  + 4HJ  = C6H5.CH2.C6Hs  + H20  + 4J. 

Darstellung  von  Hydrozimintsäure. 

10  gr  Zimmtsäure  werden  in  75  ccm  Wasser  und  der 
eben  hinreichenden  Menge  Natronlauge  gelöst.  Hierauf 
wird  mit  200  gr  2°/0igem  Natriumamalgam  reduziert.  Nach 
beendigter  Reduktion  giesst  man  die  wässerige  Lösung  ab, 
säuert  sie  an,  kocht  auf  und  setzt  soviel  heisses  Wasser 
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hinzu,  dass  das  ursprünglich  abgeschiedene  Öl  in  Lösung 
geht.  Beim  Erkalten  der  Lösung  krystallisiert  die  Säure  aus. 

Hydrozimmtsäure  schmilzt  bei  470. 

VIII.  Die  Diazogruppe. 

Die  Diazogruppe  und  indirekt  durch  diese  die  Amido- 
gruppe  sind  äusserst  reaktionsfähig.  Die  Diazogruppe  kann 
leicht  durch  Wasserstoff,  Hydroxyl,  Halogen  und  Cyan  er- 
setzt werden.  Hierbei  kommt  vor  allem  die  sogenannte 
Sandmeyer’sche  Reaktion  in  Betracht,  bei  welcher  durch 
Einwirkung  von  Kupferchlorür,  -bromür,  -cyanür  die  Diazo- 
gruppen  durch  Chlor,  Brom  bezw.  Cyan  ersetzt  werden. 
Als  Zwischenprodukte  der  Reaktion  bilden  sich  Doppelsalze 
der  Diazoverbindungen  und  Kupferoxydulsalze,  welche  als- 
dann in  noch  nicht  völlig  aufgeklärter  Weise  in  die  er- 
wähnten Reaktionsprodukte  zerfallen. 

1.  Ersatz  der  Diazogruppe  durch  Wasserstoff. 

Beispiel: 

Überführung  von  Anilin  in  Benzol. 

1 5 gr  Anilin  werden  diazotiert,  worauf  man  noch  zu 
der  Lösung  des  Diazobenzolchlorides  vorsichtig  unter  guter 
Kühlung  eine  Lösung  von  30  gr  Ätznatron  in  90  ccm 
Wasser  fügt.  Lässt  man  zu  dieser  Flüssigkeit  unter  Kühlung 
langsam  eine  alkalisch  gemachte  Lösung  von  60  gr  Zinn- 
chlorür  (Zinnoxydnatron)  in  150  ccm  Wasser  fiiessen,  so 
bildet  sich  unter  lebhafter  Stickstoffentwicklung  Benzol. 
Letzteres  wird  alsdann  abdestilliert  und  rektifiziert.  (Benzol 
Sp.  8i°.) 

C6H5.N2.OH  + zH  = C6H6  + N2  + H20. 

Diazoverbindungen  werden  auch  beim  Erwärmen  mit 
Alkohol  in  gleicher  Weise  zersetzt;  es  bilden  sich  aber 
nebenbei  leicht  Äther  und  teerige  Produkte: 
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Ersatz  der  Diazogruppe  durch  Ilydroxyl. 


C6Hs.N2.S04H  + C2H5.OH 
— CßHö  + C2H40  + N2  + H2S04. 

C6H5.N2.C1  + C2H5.OH  = C6H5.OC2H5  + N2  + HCL 

Man  kann  auch  die  Diazoverbindung  zu  einem  Hy- 
drazin reduzieren  und  letzteres  der  Oxydation  unterwerfen. 

2.  Ersatz  der  Diazogruppe  durch  Hydroxyl. 

Beispiel: 

Bildung  von  Phenol  aus  Anilin. 

15  gr  Anilin  werden  mit  überschüssiger  Schwefelsäure 
diazotiert,  worauf  man  die  Diazolösung  x/2  Stunde  auf  40 
bis  50°  auf  dem  Wasserbad  erwärmt  und  das  entstandene 
Phenol  mit  Wasserdämpfen  abdestilliert.  Das  Destillat 
wird  mit  Kochsalz  gesättigt,  ausgeäthert  und  der  Extrakt 
destilliert. 

Phenol  siedet  bei  183°. 

C6H5 . N2 . O . S02 . OH  + HOH  = C6H5 . OH  + N2  + H2S04. 

Bei  derartigen  Reaktionen  erhitzt  man  allgemein  die 
Diazoverbindungen  mit  3 — io°/0iger  Schwefelsäure,  um  die 
Bildung  von  Azokörpern  zu  vermeiden.  Diazochloride  oder 
-nitrate  verwendet  man  für  die  Reaktion  nicht,  da  bei 
ihrer  Zersetzung  leicht  Chlor-  bezw.  Nitroprodukte  ent- 
stehen. 

Als  Nebenprodukt  bildet  sich  bei  obiger  Reaktion 
, Oxydiphenyl,  welches  nicht  mit  Wasserdämpfen  flüchtig  ist 
und  beim  Erkalten  der  heiss  filtrierten  Destillationsflüssig- 
keit auskrystallisiert. 

C6H5.N2.S04H  + C6H5.OH 
= C6Hs.C6H4.OH  + H2S04  + N2. 
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3.  Ersatz  der  Diazogruppe  durch  Halogen 

und  Cyan. 

(Sandmeyer’sche  Reaktion.) 

Die  Sandmeyer’sche  Reaktion  kann  so  geleitet  werden, 
dass  man  die  Diazolösung  allmählich  in  eine  erhitzte  Kupfer- 
chlorür-,  -bromür  oder  -cyanürlösung  fliessen  lässt  oder  zu 
der  mit  Amin  versetzten  sauren  Kupferlösung  behufs  Dia- 
zotierung Nitritlösung  zugiebt. 

C6H5.N2.C1  = C6H5.C1  + N2. 

CßHij . N2 . Br  ==  CßHj . Br  -j-  N2. 

C6H5 . N2 . CN  = C6H5 . CN  + N2. 

Ohne  das  Kupfersalz  würde  die  erste  Reaktion  in  fol- 
gendem Sinne  verlaufen: 

C6H5.N2.C1  + H20  — C6Hs.OH  + N2  + HCl. 

Eine  Ausnahme  bildet  nur  das  Diazojodid,  bei  welchem 
direkte  Substitution  erfolgt: 

C6H5.N2.J  = C6H5.J  + N2. 

Das  erhaltene  Produkt  wird  aus  dem  Reaktionsgemisch 
abgeblasen,  ab  filtriert  oder  ausgeäthert. 

Diese  Reaktionen  der  Diazoverbindungen  können  auch 
Hurch  Digerieren  mit  Kupferpulver  bewirkt  werden,  wobei 
1 iich  bedeutend  bessere  Ausbeuten  erzielen  lassen.  Letzteres 
pirhält  man  durch  allmähliches  Einträgen  von  Zinkstaub  in 
ialt  gesättigte  Kupfervitriollösung,  bis  dieselbe  nur  noch 
schwach  blau  gefärbt  ist.  Das  erhaltene  Kupfer  wird  aus- 
: gewaschen  und  als  Paste  verwendet. 

Beispiele: 

a)  Überführung  von  Toluidin  in  Chlortoluol. 

25  gr  Kupfervitriol  und  12  gr  Kochsalz  werden  in 
io  ccm  Wasser  gelöst,  worauf  man  100  gr  konz.  Salzsäure 
ind  13  gr  Kupferfeilspäne  hinzugiebt  und  kocht,  bis  merk- 
| iche  Hellfärbung  eingetreten  ist.  Die  so  erhaltene  Kupfer- 
| ;hlorürlösung  wird  mit  konz.  Salzsäure  auf  200  gr  gebracht, 
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sodann  mit  der  Lösung  von  40  gr  p-Toluidin  in  80  gr 
konz.  Salzsäure  und  480  gr  Wasser  vereint  und  am  Rück- 
flusskühler bis  nahe  zum  Sieden  erhitzt.  In  diese  Flüssig-  ; 
keit  lässt  man  unter  Umschütteln  eine  Lösung  von  31  gr 
Natriumnitrit  in  120  gr  Wasser  sehr  langsam  einfliessen. 
Trotz  aller  Vorsicht  wird  ein  teilweises  Entweichen  von  sj 
salpetriger  Säure  stattfinden  und  einen  kleinen  Überschuss  ij 
von  Natriumnitrit  gerechtfertigt  erscheinen  lassen.  Das  er-  I 
haltene  Chlortoluol  wird  mit  Wasserdampf  abdestilliert. 

p-Chlortoluol  siedet  bei  160°. 

b)  Überführung  von  Anilin  in  Chlorbenzol. 

Eine  Mischung  von  300  gr  Salzsäure,  150  ccm  Wasser  ; 
und  31  gr  Anilin  wird  mit  23  gr  Natriumnitrit  diazotiert.  ; 
Die  Diazolösung  digeriert  man  mit  40  gr  feuchtem  Kupfer-  : 
pulver,  wobei  sich  unter  Stickstoffentwicklung  Chlorbenzol 
bildet,  welches  abgeblasen  wird. 

c)  Überführung  von  Anilin  in  Brombenzol. 

Die  Darstellung  ist  analog;  die  Dosen  für  9,3  gr 
Anilin  sind  z.  B.  12,5  gr  CuS04,  36  gr  KBr,  80  gr  H,0,  ) 
11  gr  H2S04,  20  gr  Cu,  7 gr  NaN02  in  40  ccm  H20 
gelöst. 

d)  Überführung  von  p-Toluidm  in  p-Tolunitnl. 

50  gr  Kupfervitriol  werden  in  200  ccm  Wasser  ge- j 
löst  und  unter  Erwärmen  allmählich  mit  einer  Lösung  von 
55  gr  Cyankalium  in  100  ccm  Wasser  versetzt.  Bei  dieser 
Fraktion  entweicht  Cyangas.  (Vorsicht!) 

CuS04  + 2KCN  = Cu(CN)2  + K2S04. 

2Cu(CN)2  = Cu2(CN)2  + 2CN. 

Zu  dieser  60 — 70°  warmen  Lösung  setzt  man  allmäh-  I 
lieh  die  Diazolösung  von  20  gr  p-Toluidin.  Nach  völligem  I 
Zusatz  der  Diazoverbindung  erwärmt  man  noch  etwa  XJA  I 
Stunde  auf  dem  Wasserbad  und  bläst  dann  das  Tolunitril,  I 


IX.  Die  Nitrilgruppe. 
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welches  in  üblicher  Weise  gereinigt  wird,  ab.  Bei  der  De- 
stillation entweicht  Blausäure.  (Vorsicht!)  Ist  dem  Nitril 
Kresol  beigemengt,  so  wäscht  man  es  mit  wenig  verdünnter 
Natronlauge. 

p-Tolunitril  schmilzt  bei  28°  und  siedet  bei  218°. 


IX.  Die  Nitrilgruppe. 


Die  Nitrile  können  durch  Erwärmen  mit  konz.  Salz- 
säure, 60 — 75%iger  Schwefelsäure  oder  10 — i5°/0iger 
' Natronlauge  verseift  d.  h.  hydrolysiert  werden.  Man  erhält 
auf  diese  Weise  die  entsprechenden  Carboxyl Verbindungen: 

C6H5.CH<gJ  + 2H20  + HCl 
Mandelsäurenitril 
= CeHj.CHCgo1  0H  + NH4C1. 

Mandelsäure. 

c6h4<^  + 2H20  = C6H4<g^OH  + nh3. 
p-Tolunitril  p-Toluylsäure. 

Digeriert  man  hingegen  Nitrile  bei  gewöhnlicher  Tem- 
peratur mit  konz.  Salzsäure,  bis  sie  gelöst  sind,  so  erhält 
: nan  beim  Verdünnen  der  Mischung  mit  Wasser  die  ent- 

I sprechenden  Säureamide: 

C6H5.CN  + H20  = C6H5.CO.NH2. 

Beispiele: 


Darstellung  von  Mandelsäure. 


Mandelsäurenitril  (siehe  Seite  234)  wird  mit  dem  vier- 
ten Volumen  konz.  Salzsäure  auf  dem  Wasserbad  so 
•'eit  eingedampft,  dass  sich  an  der  Flüssigkeitsoberfläche 
Ichlich  Krystalle  abscheiden.  Man  lässt  dann  das  Ge- 
j nsch  über  Nacht  stehen,  filtriert  hierauf  die  abgeschiedenen 
rystalle  ab  und  äthert  das  Filtrat  aus. 
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X.  Die  Halogenverbindungen. 


Die  rohe  Säure  wird  aus  Benzol  oder  heissem  Wasser 
umkrystallisiert. 

Mandelsäure  schmilzt  bei  1 1 8°. 


Darstellung  von  p-Toluylsäure. 

Tolunitril  wird  mit  der  8 fachen  Menge  75%iger 
Schwefelsäure  am  Rückflusskühler  erhitzt,  bis  sich  im  Kühl- 
rohr Krystalle  von  Toluylsäure  absetzen.  Nach  dem  Er- 
kalten wird  das  Gemisch  in  Wasser  gegossen  und  wie  üb-  I 
lieh  aufgearbeitet. 

p-Toluylsäure  schmilzt  bei  17  70. 


X.  Die  Halogenverbindungen. 

1.  Ersatz  des  Halogens  durch  Hydroxyl  und 
Carbonylsauerstoff. 


Die  Ersetzung  des  Halogens  durch  Hydroxyl  bewirkt 
man  am  vorteilhaftesten  durch  Erhitzen  mit  Kalium-  oder 
Natriumacetat.  Es  bilden  sich  hierbei  Ester,  welche  durch 
Alkali  oder  Kalk  verseift  werden.  Die  Verseifung  mit  Kalk 
wählt  man,  wenn  die  Hydroxylverbindung  wasserlöslich 
ist,  z.  B.: 


CII2 . Br 
I + 
CH2.Br 


ch2.o.co.ch, 

2CH,.CO.OK=l  " + 2KBr. 

•3  CH2.O.CO.CH3 

Glykoldiacetat. 


CH2.O.CO.CH,  CH2.OH 

+ Ca(OH)2  = l_  _ + Ca(O.CO.CH3)2. 


CH2.0.C0.CH, 


CH2 . OH 


Die  Überführung  von  Dichloriden  in  Aldehyde  erfolgt 
beim  Kochen  mit  Wasser  z.  B.: 


C6H5.CHC12  + H20  = C6H5.GHO  + 2HCI. 
Beispiele: 


Darstellung  von  Glykol . 

60  gr  Äthylenbromid,  20  gr  Eisessig  und  60  gr  ge- 
schmolzenes, fein  gepulvertes  Kaliumacetat  werden  zwei 
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Stunden  lang  am  Rückflusskühler  zum  Sieden  erhitzt.  Man 
destilliert  hierauf  ab  und  erhitzt  das  Destillat  nochmals  mit 
60  gr  Äthylenbromid  und  80  gr  Kaliumacetat  3 Stunden 
lang  zum  Sieden.  Man  destilliert  alsdann  nochmals  ab 
und  unterwirft  das  Destillat  mit  einer  Hempel’schen  Ko- 
lonne der  fraktionierten  Destillation.  Die  Fraktion  von 
180 — 190°  besteht  aus  Glykoldiacetat.  Die  niedriger  sie- 
denden Anteile  können  nochmals  mit  Kaliumacetat  erhitzt 
werden,  um  daraus  noch  Diacetat  zu  gewinnen. 

50  gr  Glykoldiacetat  und  35  gr  gelöschter,  bei  150° 

getrockneter  Kalk  werden  in  einem  Fraktionierkolben  am 

Steigrohr  während  4 Stunden  auf  170 — 1800  erhitzt.  Al%- 

« 

dann  destilliert  man  im  Vakuum  ab.  Die  letzten  Anteile 
des  Glykoles  trennen  sich  nur  langsam  von  dem  steinharten 
Destillationsrückstand.  Das  Destillat  wird  mit  trockenem 
Äther  geschüttelt,  um  aus  dem  Glykol  noch  beigemengten 
unveränderten  Ester  zu  entfernen.  Die  ätherische  Schicht 
wird  dann  abgehoben  und  das  Glykol  rektifiziert. 

Glykol  siedet  bei  19  50. 

Äthylenbromid  kann  auch  durch  Kochen  mit  10  bis 
i2°/0iger  Kaliumcarbonatlösung  in  Glykol  übergeführt 
werden;  alsdann  ist  aber  das  Ausbringen  des  Glykols  aus 
der  wässerigen  Lösung  umständlich. 


CH2.Br 

I 

CH2 . Br 


CH2 . OH 

+ K2C03  4-  H20  = 1 + C02  + 2KBr. 

J CH2.0H 


Darstellung  von  Benzaldehyd. 

Das  Rohprodukt  der  Chlorierung  von  50  gr  Toluol 
wird  mit  500  ccm  Wasser  und  150  gr  gefälltem  Calcium- 
carbonat während  4 Stunden  in  einem  auf  130°  geheizten 
Ölbad  erhitzt.  Alsdann  bläst  man  den  Aldehyd  ab  und 
reinigt  ihn  durch  Überführung  in  die  Bisulfitverbindung. 
Letztere  wird  mit  Soda  zerlegt,  worauf  beim  Einleiten  von 
Dampf  in  die  alkalische  Flüssigkeit  reiner  Benzaldehyd  ab- 
destilliert. 
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XI.  Die  Sulfogruppe. 


Benzaldehyd  siedet  bei  179°. 

Die  heiss  abfiltrierte  Destillationsflüssigkeit  scheidet 
beim  Ansäuern  Benzoesäure  ab,  welche  durch  Zersetzung 
von  beigemengtem  Benzotrichlorid  entstanden  ist: 

C6H5.CC13  + 2H20  = C6H5.CO.OH  + 3HCL 

2.  Ersatz  von  Halogen  durch  die  Amidogruppe. 
Siehe : Alkylieren  von  Amidoverbindungen  und  Aminen. 

XI.  Die  Sulfogruppe. 


Ersatz  der  Sulfogruppe  durch  OH. 


Alkalihydroxyd,  sei  es  in  festem  Zustande  oder  als 
wässerige  Lösung  verwendet,  bewirkt  die  Substitution  der  Sul- 
fogruppen  organischer  Verbindungen  in  folgender  Weise,  z.  B. : 
CioH7.  S03Na  + 2NaOH  = CI0H7 . ONa  + Na2S03  + H20. 

Je  konzentrierter  das  zur  Verwendung  gelangende 
Alkali  ist,  desto  leichter  übt  es  aber  nebenbei  noch  eine 
oxydierende  Wirkung  aus.  Bei  diesen  Reaktionen  findet 
demzufolge  Wasserstoffentwicklung  statt,  wie  z.  B.  die 
Bildung  von  Alizarin  aus  Anthrachinonmonosulfosäure  zeigt: 

S03H 

+ 2NaOH 
OH 


OH 


+ Na2S03  + H2. 


Bei  der  technischen  Darstellung  von  Alizarin  wird  durch 
Zusatz  von  Kaliumchiorat  eine  etwaige  Reduktionswirkung 
des  Wasserstoffes  verhindert. 

3C6H4<£°>C6H3.S03Na  + gNaOH  + 2KCIO3 


= 3C6H4<^>C6Ha(ONa)2  + 3Na2S04  + 2KCI  + 6HaO. 


Ersatz  der  Sulfogruppe  durch  OH. 
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Die  Konzentration  des  Alkalis  richtet  sich  nach  der 
Eigenart  der  Reaktionen;  so  wird  z.  B.  H-Säure  durch 
verdünnte  (5%ige)  Natronlauge  in  Chromotropsäure,  durch 
konzentrierte  in  1 - Amido-  5 - 8-  dioxynaphtalin-3  -sulfosäure 
übergeführt. 

Es  wurde  also  im  ersteren  Falle  die  Amido-,  im  zweiten 
Falle  die  Sulfogruppe  angegriffen:. 


OH  NH2  OH  OH 


Sind  mehrere  Sulfogruppen  in  der  Substanz  vorhanden, 
00  können  diese  nacheinander  substituiert  werden,  wenn 
bezüglich  Temperatur  oder  Konzentration  des  Schmelz- 
eemisches  geeignete  Bedingungen  eingehalten  werden.  Ver- 
:hmilzt  man  z.  B.  chrysazindisulfosaures  Natron  mit 
:o%iger  Natronlauge  bei  180 — 210°,  so  erhält  man  eine 
: rioxyanthrachinonmonosulfosäure,  bei  Temperaturen  von 
10 — 280°  aber  die  Tetroxyverbindung. 


OH 


OH 


OH 


OH 
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Ersatz  der  Sulfogruppe  durch  OH. 


Das  Ende  der  ersten  Reaktion  lässt  sich  in  diesem  : 
Falle  daran  erkennen,  dass  die  Schmelze  zu  einem  dicken  : 
Krystallbrei  erstarrt,  während  andere  Schmelzen  hingegen 
wieder  dünnflüssiger  werden.  Im  allgemeinen  wird  man  aber 
das  bei  der  Schmelze  gebildete  Natriumsulfit  bestimmen,  1 
indem  man  die  Probe  ansäuert,  um  hierauf  die  schweflige 
Säure  überzutreiben  und  zu  titrieren. 

Die  Sulfogruppen  in  verschiedener  Stellung  werden 
verschieden  leicht  durch  Hydroxyl  ersetzt.  Die  Leichtig- i 
keit  des  Ersatzes  zeigt  folgende  Reihenfolge  für  die 

a-Naphtylamin-  und  a-Naphtolsulfosäuren:  8 — 5 — 6, 
7—3—2.  4- 

ß-Naphtylamin-  und  ß-Naphtolsulfosäuren:  4,  5,  8 — 
7— 3— D 6. 

Bei  den  a-Derivaten  ist  die  Substitution  der  Sulfo-l 
gruppen  in  2 und  4 kaum  einigermassen  glatt  ausführbar. 

Die  Wahl  des  Alkalis  ist  ebenfalls  für  den  Verlauf? 
der  Reaktion  entscheidend.  Es  giebt  z.  B.  Benzolsulfosäures 
bei  der  Schmelze  mit  Kali  96%  Phenol,  mit  Natron  nun 
2 5%.  Oft  verlaufen  die  Reaktionen  auch  in  verschiedenem 
Sinne  oder  es  finden  Umlagerungen  statt.  Aus  diesem  1 
Grunde  sind,  allgemein  betrachtet,  Schmelzen  nur  eine  Bei-f 
hilfe  zur  Bestimmung  der  Konstitution  von  Verbindungen, 
aber  nicht  allein  entscheidend. 

Die  Schmelzen  werden  in  Nickel-  oder  Kupfertiegelni 
oder  in  Autoklaven  vorgenommen.  Schmelzen  mit  kon-f 
zentriertem  Alkali,  welche  längere  Zeit  erfordern,  werden: 
zur  Vermeidung  von  Oxydationen  in  röhrenförmigen 
Autoklaven,  deren  Deckel  ein  Thermometerrohr  trägt,  vor- 
genommen. Die  technische  Ausführung  der  Schmelzen  ist? 
bei  den  fabrikatorischen  Übungen  ausführlich  beschrieben^ 
Beispiele: 


Darstellung  von  ß-Naphtol,  m-Amidophenolen,  etc. 


Darstellung  von  ß-Naphtol. 

90  gr  Ätznatron,  welche  in  kleine  Stücke  zerschlagen 
sind,  werden  in  einem  Nickeltiegel  mit  9 ccm  Wasser  ver- 
setzt und  dann  unter  Umrühren  auf  280°  erhitzt.  Man 
trägt  nun  allmählich  30  gr  ß-naphtalinsulfosaures  Natron 
so  ein,  dass  die  Temperatur  nicht  wesentlich  unter  280° 
hinkt.  Nachdem  alles  Salz  eingetragen  ist,  erhitzt  man  auf 
;a.  310°,  wobei  die  Schmelze  unter  Aufblähen  schleimiger 
wird.  Die  eigentliche  Reaktion  vollzieht  sich  bei  310  bis 
20°  innerhalb  5 Minuten.  Die  Schmelze  ist  dann  dünn- 
üssig  geworden;  man  giesst  sie  in  ein  Kupferblech  mit 
ufgebogenen  Rändern.  Nach  dem  Erkalten  löst  man  die 
> chmelze  in  Wasser  und  fällt  das  Naphtol  in  der  Siede- 
titze  mit  konz.  Salzsäure  aus.  Das  Naphtol  wird  aus- 
iäthert  und  fraktioniert. 

ß-Naphtol  schmilzt  bei  1230  und  siedet  bei  286°. 
Augen  und  Hände  sind  gegen  wegspritzendes  Alkali 
schützen. 

Darstellung  von  m-Amidophenolen. 

Siehe:  Fabrikatorische  Übungen. 

Darstellung  von  1- 8- Dioxynaphtalin-3- 6 -disulfo säure 

aus  H- Säure. 

45  gr  1-8-amidonaphtoldisulfosaures  Natron  werden  in 
o gr  einer  5°/0igen  Natronlauge  gelöst  und  im  Auto- 
ven  8 Stunden  lang  bei  einem  Druck  von  22,5  Atmo- 
lären  auf  265°  erhitzt.  Nach  dem  Verjagen  des  Am- 
niaks  durch  Auskochen  säuert  man  die  Schmelze  mit 
ssäure  an,  wobei  das  saure  Natronsalz  der  Chromotrop- 
re  ausfällt. 

Die  obere  Konzentrationsgrenze  der  Alkalilauge  beträgt 
'o')  die  untere  kann  klein  sein.  Es  braucht  nur  soviel 
ali  vorhanden  zu  sein,  dass  sich  ein  Salz  der  H-Säure 
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Ersatz  der  Sulfogruppe  durch  OH. 


bildet.  Man  kann  sonach,  anstatt  die  H-Säure  mit  ver- 
dünnten Alkalilaugen  bei  erhöhter  Temperatur  zu  behandeln, 
auch  die  Alkalisalze  allein  mit  Wasser  auf  höhere  Tem- 
peratur erhitzen.  Man  erhitzt  zu  diesem  Zwecke  eine  der 
drei  Arten  von  Salzen  mit  der  io  fachen  Menge  Wasser 
8 Stunden  lang  unter  Druck  auf  260 — 280°. 


Darstellung  von  i-Amido-6-8-dioxynaphtalin-g-sulfosäure  1 

aus  H-S'aure. 


50  gr  H-Säure  werden  im  Autoklaven  mit  250  gr 
6o°/0iger  Natronlauge  zunächst  auf  etwa  150°  erhitzt,  bis I 
völlige  Lösung  eingetreten  ist;  dann  wird  die  Temperatur f 
allmählich  auf  210 — 2150  gesteigert,  wobei  die  Verschmelze 
ung  erfolgt.  Die  Reaktion  ist  beendet,  wenn  eine  Proben 
nicht  mehr  die  äusserst  charakteristische,  in  goldgelbem 
feinen  Nadeln  krystallisierende  Diazoverbindung  der  Amido-J 
naphtoldisulfosäure,  sondern  eine  braunrote,  leicht  löslichqj 
Diazoverbindung  liefert  und  mit  Benzidin,  in  sodaalkalische 
Lösung  gekuppelt,  einen  rotstichig-violetten  Farbstoff  giebti 
Die  Schmelze  wird  in  Wasser  gelöst  und  mit  Salzsäur 
neutralisiert.  Beim  Erkalten  fällt  das  Natronsalz  der  a| 
Amidodioxynaphtalinmonosulfosäure  in  Nädelchen  aus.  Ihre! 
alkalische  Lösung  zeigt  eine  grünstichig-blaue  Fluorescenz* 


Darstellung  von  Alizarin  aus  ß-anthrachinonmono- 
sulfosaurem  Natron. 


Eine  Mischung  von  10  T.  ß-anthrachinonmonosulfot 
saurem  Natron,  20 — 25  T.  Ätznatron,  1,8  T.  fein  gepulverte^ 
Kaliumchlorat  und  30 — 40  T.  Wasser  wird  während  2- 
Stunden  im  Autoklaven  auf  170°  erhitzt.  Alsdann  koch 
man  die  Schmelze  mehrfach  mit  Wasser  aus  und  sauer 
die  Lösung  in  der  Siedehitze  mit  konz.  Salzsäure  an.  Da 
abgeschiedene  Alizarin  wird  abfiltriert,  ausgewaschen  un 
bei  1200  getrocknet. 


Synthesen  — Kondensationen. 


291 


Synthesen  — Kondensationen. 

j.  Synthesen  von  Kohlenwasserstoffen. 

a)  Wurtz1  sehe  und  Fittig'sche  Synthese. 

Halogenverbindungen  werden  unter  Zusammenschluss 
mittels  Natrium,  welches  das  Halogen  entfernt,  in  Kohlen- 
wasserstoffe übergeführt.  Es  kann  nach  diesem  Verfahren 
jede  gewünschte  Kombination  leichter  oder  schwerer  vor- 
. genommen  werden,  wie  folgende  Beispiele  zeigen: 

2C2H5.  J + 2Na  = C2H5 . C2H5  + 2NaJ. 

C6H5.Br  + C2H5Br  + 2Na  = C6H5.C2H5  + 2NaBr. 
2C6H5.Br  + 2Na==  C6H5.C6H5  + 2NaBr. 

2C6H5 . CH2C1  + 2Na  = C6H5 . CH2 . CH2 . C6HS  + 2NaCl. 

Die  Reaktion  wird  in  Äther-,  Ligroin-,  Schwefelkohlen- 
stoff- oder  Benzollösung  vorgenommen,  wenn  sie  in  der 
KKälte  leicht  verläuft.  In  manchen  Fällen  findet  die  Reak- 
ktion  erst  nach  längerem  Stehen  statt.  Gelindes  Erwärmen 
I :oder  Zusatz  weniger  Tropfen  Essigester  begünstigt  dann 
die  Umsetzung;  sie  kann  aber  hierauf  auch  sehr  stürmisch 
I • /erlaufen.  Bei  trägerer  Einwirkung  erwärmt  man  unter 
Zusatz  eines  Verdünnungsmittels  auf  dem  Wasserbad  oder 
::rhitzt  das  Gemisch  der  beiden  Agentien  im  Ölbad. 

Beispiel: 

Darstellung  von  Äthylbenzol. 

27  gr  Natrium  (in  Scheiben)  werden  mit  100  ccm  al- 
U :oholfreiem  Äther  in  einem  Kolben  mit  Rückflusskühler 
U ibergossen.  Sobald  jede  Wasserstoffentwicklung  aufgehört 
I tat,  lässt  man  durch  die  Kühlröhre  ein  Gemisch  von  60  gr 
| drombenzol  und  60  gr  Bromäthyl  zufliessen,  wobei  ev.  zu 
| .ühlen  ist.  Am  darauffolgenden  Tage  destilliert  man  zu- 
ll rst  den  Äther  und  dann  das  Äthylbenzol  ab.  Letzteres 
| drd  mit  Kolonne  rektifiziert. 

Äthylbenzol  siedet  bei  1350. 
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Synthesen  von  Kohlenwasserstoffen. 


(Der  Kolben  mit  den  Natriumresten  und  dem  Brom- 
natrium ist  im  Freien  zu  zertrümmern  und  abzulöschen.) 

b)  Friedel' sehe  tind  Kraft' sehe  Synthese. 

Aluminiumchlorid  bewirkt  den  Zusammenschluss  von 
Kohlenwasserstoffen  oder  überhaupt  von  hydroxylgruppen- 
freien Verbindungen  und  Halogenalkylen  zu  homologen 
Körpern,  z.  B.: 

C6H6  + CH3C1  = C6H5.CH3  + HCl. 

3C6H6  + CHC13  = CH(C6H5)3  + 3HC1  etc. 

Die  Verbindungen  mit  Hydroxylgruppen  sind  vorher 
zu  ätherifizieren  oder  zu  esterifizieren. 

Die  Reaktionen  können  mit  oder  ohne  Verdünnungs 
mittel  ausgeführt  werden. 

Beispiel: 

Darstellung  von  Triphenylmethan. 

In  ein  Gemisch  von  500  gr  reinem  Benzol  und  100  gr  j 
Chloroform  trägt  man  bei  gelinder  Wärme  150  gr  Alumi-  j 
niumchlorid  in  4 bis  5 Portionen  ein  und  erhitzt  dann  i 
noch  2 Stunden  am  Rückflusskühler,  sobald  die  eintretende  I 
Reaktion  vorüber  ist.  Hierauf  giesst  man  das  Gemisch  i 
unter  Umschütteln  in  das  gleiche  Volumen  kalten  Wassers  1 
und  fügt  Salzsäure  bis  zur  Lösung  der  Aluminiumverbind-  : 
ungen  zu.  Die  Benzollösung  wird  abgehoben  und  destilliert.  ) 
Bei  ca.  200°  findet  eine  lebhafte  Salzsäureentwicklung,  ff 
welche  durch  die  Zersetzung  komplizierter  Chloride  bedingt  d 
wird,  statt.  Die  Fraktion  von  200 — 300°  enthält  Diphenyl-  j i 
methan,  über  300°  destilliert  das  Triphenylmethan.  Die 
Destillation  wird  vorteilhaft  in  einer  Metallretorte  vorge-  r 
nommen. 

Das  Triphenylmethan  wird  aus  Benzol  umkrystallisiert.  j L 
Es  scheidet  sich  hierbei  in  Form  einer  gelbgefärbten,  kry-  \ 
stallinischen  Masse  (CI9Hj6  + CöH6)  ab,  welche  man  durch  j 
Erwärmen  auf  dem  Wasserbad  vom  Benzol  befreit  und  . 
dann  aus  Alkohol  umkrystallisiert. 
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Triphenylmethan  schmilzt  bei  930. 

Der  Kohlenwasserstoff  kann  durch  Nitrieren  und  darauf- 
folgendes Reduzieren  in  Pararosanilin  übergeführt  werden. 

2.  Synthese  von  Aldehyden. 

Mittels  der  Friedel-Kraft’schen  Reaktion  lassen  sich 
aromatische  Aldehyde  darstellen,  wenn  man  zu  dem  Ge- 
misch von  Kohlenwasserstoff  und  Aluminiumchlorid  noch 
-Kupferchlorür  zusetzt  und  Chlorkohlenoxyd  einleitet.  Es 
bildet  sich  dann  das  sonst  nicht  existenzfähige  Ameisen- 
iäurechlorid  (H.CO.C1),  welches  die  Synthese  in  folgender 
Weise  bewirkt,  z.  B. : 

C6H,<™3  + Cl.CO.H  = C6Ht<™^  + HCl. 

Die  Aldehydgruppe  tritt  hierbei  stets  in  Parastellung 
u einem  Alkylreste.  — Phenoläther  geben  diese  Reaktion 
iicht;  beim  Einleiten  eines  Gemisches  von  Blausäure  und 
-alzsäure  lassen  sich  aber  aus  diesen  dann  analog  die  Al- 
e ehydverbindungen  darstellen. 

Beispiel: 

Darstellung  von  p-Tolylaldehyd. 

In  ein  beständig  durchgerührtes  Gemisch  von  30  gr 
oluol,  45  gr  Aluminiumchlorid  und  5 gr  reinem  Kupfer- 
ilorür  leitet  man  einen  nicht  zu  lebhaften  Strom  von 
ohlenoxyd-Salzsäure.  Die  beiden  Gase  werden  durch  ein 
' ibelrohr  dem  Einleitungsrohr  des  abgeschlossenen  Ge- 
sses  zugeführt.  Man  bemesse  die  Gasmischung  so,  dass 
i Menge  des  Kohlenoxyds  doppelt  gross  ist  als  die  der 
dzsäure.  Die  nicht  verbrauchten  Gase  werden  abgeleitet. 
ln  leitet  in  der  ersten  Stunde  1 — 2 Liter  Kohlenoxyd 
1 einer  Temperatur  des  Gemisches  von  20°  ein;  später 
igert  man  die  Temperatur  auf  25 — 30°.  Nach  4 — 5 
inden  ist  das  Gemisch  dickflüssig  geworden.  Man  giesst 
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es  nun  auf  Eis  und  destilliert  hierauf  den  Aldehyd  mit 
Wasserdämpfen  ab.  Das  Destillat  wird  mit  Bisulfitlösung 
geschüttelt,  um  den  Aldehyd  zu  lösen  und  das  unange- 
griffene Toluol  abzutrennen.  Aus  der  wässerigen  Lösung 
wird  nach  Zusatz  von  Soda  der  Aldehyd  abgeblasen  und 
aus  dem  Destillat  ausgeäthert. 

p-Tolylaldehyd  siedet  bei  204°. 

Zur  Darstellung  von  Kohlenoxyd  erwärmt  man  z.  B. 
200  gr  Oxalsäure  mit  400  gr  konz.  Schwefelsäure.  Das 
sich  entwickelnde  Gas  wird  mit  konz.  Kalilauge  gewaschen 
und  erst  dann  im  Gasometer  aufgefangen,  sobald  eine  Probe 
ruhig  abbrennt. 

/ 

3.  Synthese  von  Ketonen  nach  der  Friedel- 
Kraft’schen  Reaktion. 

Säurechloride  lassen  sich  bei  Gegenwart  von  Alumi- 
niumchlorid  mit  Kohlenwasserstoffen  zu  Ketonen  vereinen.) 
Die  erzielbaren  Kombinationen  sind  auch  hier  sehr  mannig-t 
faltig,  z.  B.: 

C6H5.C0.C1+  C6H6=  C6H5.CO.C6H5  + HCl. 

COCl2  + C6H6  = C6H5.CO.C6H5  + 2HCI. 

CH2 . CO . Cl  CH2 . CO . C6Hs 

I +2C6H6=I  + 2 HCl  etc. 

ch2  . CO . Cl  ch2  . CO  . q>h5 

Beispiel : 

Darstellung  von  Benzophenon. 

Eine  Mischung  von  30  gr  Benzol,  30  gr  Benzoyh 
chlorid  und  100  ccm  Schwefelkohlenstoff  wird  allmählich  . 
mit  30  gr  gepulvertem  Aluminiumchlorid  versetzt  und  2 bis 
3 Stunden  auf  ca.  50°  erwärmt,  nach  welcher  Zeit  nur  noch 
geringe  Mengen  von  Chlorwasserstoff  entweichen.  Alsdanrj 
wird  das  Lösungsmittel  abdestilliert,  der  Rückstand  atu 
Eis  und  Wasser  geschüttet  und  mit  10  ccm  konz.  Salzt 
säure  versetzt.  Durch  diese  Flüssigkeit  leitet  man  w ähren (j  i 
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J/4  Stunde  Dampf  und  extrahiert  hierauf  mit  Äther.  Der 
ätherische  Auszug  wird  mit  verdünnter  Natronlauge  ge- 
waschen und  destilliert. 

Benzophenon  schmilzt  bei  48°  und  siedet  bei  306°. 

4.  Synthese  von  Oxyaldehyden. 

Phenole  werden  durch  Einwirkung  von  Chloroform 
bei  Gegenwart  von  Natronlauge  in  Oxyaldehyde  überge- 
fiihrt,  z.  B.: 

C6H5 . ONa  + CHCI3  + 3NaOH 
= C6H4<g^  + 3NaCl  + 2H20. 

Es  entstehen  hierbei  Orthoverbindungen  neben  wenig 
Paraoxyaldehyden.  Die  Synthesen  verlaufen  aber  nicht 
■ völlig  glatt,  indem  nebenbei  Orthoameisensäureester  und 
Triphenylmethanderivate  gebildet  werden  und  die  Oxyalde- 
i hyde  durch  das  Alkali  auch  leicht  verharzt  werden. 

3C6H5.  ONa  + CHCI3  = 3NaCl  + CH(OC6H5)3. 

C6H4<§|°  + 2C6H5.OH  = H20  + HC(C6H4.OH)3. 

Beispiel: 

Darstellung  vo7i  Salicylaldehyd. 

Eine  Lösung  von  50  gr  Phenol  in  100  gr  Ätznatron  und 
.160  gr  Wasser  werden  in  einem  Kolben  mit  Rückfluss- 
kühler allmählich  mit  75  gr  Chloroform  unter  Umschütteln 
versetzt,  so  dass  hierbei  der  Kolbeninhalt  beständig  auf  einer 
i Temperatur  von  65 — 70°  bleibt.  Nach  beendigtem  Ein- 
trägen des  Chloroforms  heizt  man  noch  iz/2 — 2 Stunden 
luf  obige  Temperatur.  Die  Flüssigkeit  wird  hierauf  vor- 
sichtig mit  verdünnter  Schwefelsäure  angesäuert,  worauf 
aian  den  Orthosalicylaldehyd  mit  Wasserdampf  abbläst  und 
iurch  die  Bisulfitverbindung  in  üblicher  Weise  reinigt.  Die 
Paraverbindung  wird  aus  der  filtrierten  Destillationsflüssig- 
*eit  ausgesalzen  bezw.  ausgeäthert. 

o-Salicylaldehyd  S.  P.  196°,  p-Aldehyd  F.  P.  1160. 
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5.  Synthetische  Darstellung  von  Ketonsäure- 
estern und  Diketonen. 


Durch  Einwirkung  eines  Säureesters  auf  einen  anderen, 
der  an  dem  der  Carboxäthylgruppe  benachbarten  Kohlen- 
stoffatom noch  vertretbaren  Wasserstoff  hat,  entstehen  bei 
gleichzeitiger  Anwesenheit  von  Natriumäthylat  in  beträcht- 
licher Menge  Ketonsäureester  resp.  deren  Natriumverbin- 
dungen. So  bildet  sich  bei  Einwirkung  von  Natriumäthylat 
auf  ein  Gemenge  von  Benzoeester  und  Essigester,  Natrium- 
benzoylessigeste(r : 

C6H5.CO.OC2H5  + CH3.CO.OC2H5  + NaOC2H5 
= C6H5 . CO . CHNa . CO . OC2H5  + 2C2H5OH, 
aus  welchem  durch  Zusatz  von  Essigsäure  der  Benzoyl- 
essigäther  selbst  abgeschieden  werden  kann. 

Weiter  entstehen  durch  Einwirkung  von  Säureestern 
auf  Ketone  unter  den  gleichen  Bedingungen  Diketone  oder 
durch  Einwirkung  von  Kohlensäureestern  Ketonsäureester; 
so  erhält  man  z.  B.  aus  Benzoesäureester  und  Aceton 
Benzoylaceton : 

C6H5.CO.OC2H5  + CH3.CO.CH3 
= C6H5 . CO . CH2 . CO  . CH3  + C2H5.OH, 
oder  aus  Benzoesäureester  und  Acetophenon  Benzoyl- 
acetophenon: 

C6H5.CO.OC2H5  + CH3.CO.C6H5 
= C6H5 . CO  . CH2 . CO.  C6H5  + C2H5 . OH, 
oder  aus  Kohlensäureester  und  Acetophenon  Benzoylessig- 
ester: 


C6H5.CO.CH3  + CO(OC2H5)2 
= C6H5 . CO . CH2 . CO . 0 C2  H5  + C2H5 . OH. 

An  folgenden  Beispielen  mag  die  Ausführung  der- 
artiger Operationen  erläutert  werden. 

1 Mol.  Natriumäthylat  wird  mit  1 Mol.  Benzoeester  ( 
1 bis  2 Stunden  auf  dem  Wasserbade  erwärmt,  der  ent- 
standene dicke  Brei  mit  Essigester  (2  Mol.)  gut  durch- 
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gemengt  und  das  Ganze  längere  Zeit  (1 — 2 Tage)  auf  dem 
Wasserbade  erhitzt.  Alsdann  wird  1 Mol.  Eisessig  und 
danach  Wasser  hinzugefügt;  das  abgeschiedene  Öl  wird, 
nachdem  es  mit  Sodalösung  gewaschen  und  mit  Kalium- 
carbonat  getrocknet  worden  ist,  im  Vakuum  rektifiziert, 
wobei  zunächst  Acetessigester  und  unveränderter  Benzoe- 
ester, nachher  reiner  Benzoylessigester  überdestilliert.  Der 
■ so  erhaltene  Ester  siedet  bei  147 — 1490  bei  11  mm  Druck. 

Die  Darstellung  von  Diketonen  mag  an  folgendem 
Beispiel  erläutert  werden. 

1 Mol.  Natriumäthylat  wird  mit  einem  Gemenge  von 
: Mol.  Acetophenon  und  1 Mol.  Benzoeester  gut  vermischt 
and  so  einige  Stunden  bei  gewöhnlicher  Temperatur  stehen 
gelassen.  Die  entstandene  gelbe  krystallinische  Masse,  im 
wesentlichen  aus  dem  Natriumsalz  des  Benzoylacetophenons 
restehend,  wird  mit  kaltem  Wasser  ausgezogen,  und  in  die 
wässerige  Lösung  Kohlensäure  eingeleitet,  worauf  sich  das 
^enzoylacetophenon  in  fast  reinem  Zustand  abscheidet. 


6.  Synthese  von  Säuren  mittels 
Malonsäureester. 

Im  Malonsäureester  sind  beide  Methylenwasserstoff- 
ome  durch  Natrium  ersetzbar,  aber  nur  nacheinander, 
ie  Substitution  des  zweiten  Wasserstoffatomes  erfolgt  nur, 
2nn  das  erste  durch  Natrium  und  hierauf  mittels  Ein- 
rkung  von  Halogenalkyl  durch  Alkyl  ersetzt  ist,  z.  B. : 

■ CO.OC2H5  ^CO.OC2H5 

d,  + C2H5  .ONa  = CHNa  + C2H5.OH. 


>CO.OC2II 


2n5 


'CO . oc2h5 


^co.oc2h5  ^co.oc2i-i5 

«a  + JQHS  = CH.  C2H5  + NaJ. 

^'CO.OQH,  '''CO.OC2H5 

Äthylmalonsäureester. 
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^ co.oc2hs  ^co.oc2h5  ^co.oc2h5 

CHC2H5  ; CNa. C2H5  ; C(C2H5)2 
^co.oc2h5  "-"Co.oc2h5  ^co.oc2h5 

Stellt  man  nun  aus  diesen  Estern  die  freien  Säuren 
dar  und  unterwirft  diese  der  Destillation,  so  erhält  man 
aus  ihnen  unter  Abspaltung  von  1 Mol.  Kohlensäure  Fett- 
säuren, z.  B.  Buttersäure: 

^CO.OH 

CHC2Hs  = C02  + CH3 . CH2 . CH2 . CO . OH. 
^CO.OI-I 

Beispiel: 

Darstellung  von  Buttersäure.  I 

Zu  einer  Lösung  von  4,5  gr  Natrium  in  50  gr  abso- 
lutem Alkohol  fügt  man  in  der  Kälte  30  gr  Malonsäure- 
ester. Es  bildet  sich  ein  voluminöser  Brei  von  Natrium- 
malonsäureester, zu  welchem  man  45  gr  Bromäthyl  hinzu- 
fügt. Das  Gemisch  wird  2 Stunden  am  Rückflusskühler 
erhitzt.  Man  destilliert  alsdann  den  Alkohol  ab,  giesst  den 
Rückstand  in  Wasser  und  äthert  den  Ester  aus.  Der  äthe- 

I 

rische  Auszug  wird  destilliert;  der  Ester  siedet  bei  206  ; 
bis  208°. 

Aus  dem  Ester  wird  durch  Verseifen  und  nachheriges 
Ansäuern  der  Seife  die  freie  Säure  gewonnen.  Diese  wird 
in  Äther  aufgenommen  und  nach  dem  Abdestillieren  des 
Lösungsmittels  aus  Benzol  umkrystallisiert.  Äthylmalon- 
säure  schmilzt  bei  1120. 

Behufs  Abspaltung  von  Kohlensäure  wird  die  Äthyl- 
malonsäure  in  einem  Fraktionskolben,  dessen  Fraktionsrohr 
schräg  nach  aufwärts  gerichtet  ist,  so  lange  auf  180°  erhitzt, 
bis  keine  Kohlensäure  mehr  entwickelt  wird.  Den  Rückstand  . 
destilliert  man  alsdann. 

Buttersäure  siedet  bei  162 — 163°. 
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7.  Perkin’sche  Zimmtsäuresynthesen. 

Benzaldehyd  sowie  dessen  Homologe  und  Substitutions- 
produkte kondensieren  sich  mit  Natriumacetat  unter  Bil- 
dung von  Zimmtsäure: 

C6H5.CHO  + CH3.CO.ONa 
= C6H5 . CH  = CH.  CO . ONa  + H20. 

Als  Zwischenprodukt  erhält  man  phenylmilchsaures 
' Natrium,  welches  dann  unter  Abspaltung  von  Wasser  in 
Zimmtsäure  übergeht. 

C6H5 . CHO  + CH3 . CO . ONa 
= C6H5 . CH . OH . CH2 . CO  . ONa. 

C6H5 . CH . OH . CH2 . CO . ONa 
= C6H5.CH=  CH.  CO.  ONa  + H20. 

Beispiel: 


Darstellung  von  Zimmtsäure. 

20  gr  Benzaldehyd,  30  gr  Essigsäureanhydrid  und  10  gr 
v, wasserfreies  Natriumacetat  werden  während  8 Stunden  auf 
11800  erhitzt.  Alsdann  giesst  man  das  Reaktionsgemisch  in 
^Wasser,  bläst  den  unveränderten  Aldehyd  mit  Wasser- 
ddampf  ab  und  giebt  zur  Destillationsflüssigkeit  soviel  Wasser, 
Hass  die  gesamte  Säure  nahezu  gelöst  wird.  Die  Flüssig- 
kkeit,  welche  kurze  Zeit  mit  Tierkohle  gekocht  und  dann 
; filtriert  wird,  scheidet  beim  Erkalten  glänzende  Blättchen 
von  Zimmtsäure  ab.  Das  so  erhaltene  Produkt  wird  aus 
’heissem  Wasser  umkrystallisiert. 

Zimmtsäure  schmilzt  bei  1330. 


8.  Skraup’sche  Chinolinsynthese. 

Chinolin  bildet  sich  beim  Erhitzen  feines  Gemisches 
von  Anilin,  Nitrobenzol  und  Glycerin  mit  konz.  Schwefel- 
säure. Der  Reaktionsverlauf  ist  hierbei  wahrscheinlich  folgen- 
der: Aus  dem  Glycerin  entsteht  durch  Wasserabspaltung 
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Acrolein,  welches  sich  mit  dem  Anilin  zu  Acroleinanilin 
kondensiert: 


CH2 . OH . CH . OH.  CH2 . OH  = CH2 : CH . CHO  + 2H20. 
C6Hs  . NH2  + CHO . CH : CH2  = C6H5 . N:  CH . CH : CH2. 
Letzteres  geht  unter  dem  Einflüsse  des  oxydierend 
wirkenden  Nitrobenzols  in  Chinolin  über: 


Chinolin. 


Die  Reaktion  ist  sehr  allgemein  anwendbar,  da  auch 
Amidoverbindungen  der  Naphtalinreihe  diese  Reaktion 
geben.  Von  besonderer  technischer  Bedeutung  ist  die  Dar- 
stellung von  Alizarinblau  aus  Nitroalizarin. 

OH  OH 


Nitroalizarin.  Alizarinblau  (Dioxyanthrachinolin). 
Beispiel: 


Darstellung  von  Chinolin. 

Eine  Mischung  von  24  gr  Nitrobenzol,  38  gr  Anilin 
und  120  gr  Glycerin  wird  unter  Umschütteln  mit  100  gr 
konz.  Schwefelsäure  versetzt.  Man  erhitzt  das  Gemisch 
vorsichtig,  bis  Dampfentwicklung  den  Beginn  der  Reaktion 
anzeigt.  Man  entfernt  dann  den  Brenner  und  heizt  erst 
wieder,  nachdem  die  Hauptreaktion  vorüber  ist.  Das  Reak- 
tionsgemisch wird  hierauf  noch  3 Stunden  im  Sieden  er- 
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halten.  Alsdann  giesst  man  das  Gemisch  in  Wasser,  bläst 
das  unveränderte  Nitrobenzol  ab  und  übersättigt  nach 
einigem  Abkühlen  die  Flüssigkeit  mit  Alkali,  um  nun  das 
Chinolin  und  unveränderte  Anilin  mit  Wasserdämpfen  ab- 
vudestillieren.  Das  Destillat  wird  mit  Schwefelsäure  ange- 
iäuert,  worauf  man  das  Anilin  diazotiert  und  die  Diazo- 
verbindung durch  Erwärmen  in  Phenol  überführt.  Über- 
iättigt  man  jetzt  wieder  mit  Alkali,  so  kann  nur  noch  das 
ühinolin  abdestillieren,  welches  in  üblicher  Weise  isoliert 
nd  gereinigt  wird. 

Chinolin  siedet  bei  23 70. 

Specielle  Kondensationen. 

Bei  den  Kondensationen  erfolgt  der  Zusammenschluss 
vveier  Verbindungen  zu  einem  neuen  Körper  meist  unter 
bbspaltung  eines  Moleküles  Wasser.  Es  kann  aber  auch 
ilkohol,  Salzsäure,  Ammoniak,  Halogen  etc.  austreten.  Die 
condensationsmittel,  welche  diese  Reaktionen  bewirken 
Her  begünstigen,  sind  daher  vorwiegend  wasserentziehende 
iittel.  Als  solche  werden  verwendet:  CaCl2,  ZnCl2,  A1C13, 
:eCl3,  HCl,  H2S04,  P205,  CH3.CO.ONa,  C2H5.ONa  etc. 
i sei  bezüglich  der  Art  der  Wirkung  und  ihrer  Anwendung 
bereits  früher  erwähnte  Beispiele  erinnert.  Es  sind  dies 
Esterifizierung  mit  Alkohol  und  Salzsäure,  die  Friedel- 
raff sehen  Synthesen,  ferner  die  Zimmtsäure-  und  Chinolin- 
:-athesen.  Nachstehend  sind  noch  einige  technisch  wichtige 
mdensationsprodukte  beschrieben. 

I.  Darstellung  von  Fluoresc ein. 

22  gr  Resorcin  werden  geschmolzen,  worauf  man  15  gr 
| talsäureanhydrid  einträgt  und  die  Masse  im  Ölbade  er- 
| zt.  In  die  Schmelze  werden  dann  7 gr  pulverisiertes 
I lorzink  eingerührt  und  die  Temperatur  auf  210°  ge- 
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steigert.  Man  erhitzt,  bis  die  Masse  festgeworden  ist.  Die 
erkaltete  Schmelze  wird  gepulvert  und  mit  salzsäurehaltigem 
Wasser  ausgekocht,  um  Zinkoxyd  und  basisches  Chlorzink 
in  Lösung  zu  bringen.  Man  filtriert  alsdann  und  wäscht 
das  erhaltene  Fluorescein  aus. 

X>H 

c6h4<“>o  + 2c6h4(oh)2  = c6h4<cc0>ojH3^oh 


Phtalsäureanhydrid  geht  allgemein  mit  Phenolen  und  j 
Amidophenolen  ähnliche  Kondensationen  ein.  Die  tech- 
nisch wichtigsten  Verbindungen  sind  ausser  Fluorescein, 
Gallein  und  den  Rhodaminen,  Kondensationsprodukte  mit 
Pyrogallol  bezw.  m-Amidophenol. 


C6Ho 


.OH 
2— < O 

1 ^C0II2>Oo 
C6H4<Co>o  ^oh 


und  C6H4< 


c6H3^0 


.NH . CH, 


a>>ö 


-NH . CH, 


Gallein.  Dimethylrhodamin. 

2.  Darstellung  der  Leukobase  von 
Mal  achitgrün. 

Ein  Gemisch  von  50  gr  Dimethylanilin,  20  gr  Benz-  in 
aldehyd  und  20  gr  Chlorzink  wird  während  4 Stunden  t 
unter  Umrühren  auf  dem  Wasserbad  erwärmt.  Aus  der  ! 
zähflüssigen  Masse  wird  alsdann  der  unveränderte  Aldehyd 
abgeblasen.  Die  Destillationsflüssigkeit  wird  nach  dem  Er-  ; 
kalten  von  der  Base  abgegossen,  letztere  mit  Wasser  ge-  . 
waschen  und  alsdann  in  Alkohol  unter  Erwärmen  gelost,  f 
Aus  der  filtrierten  Lösung  krystallisiert  die  Leukobase,  [1 
welche  durch  Umkrystallisieren  gereinigt  wird,  aus.  Die 
Mutterlaugen  werden  entsprechend  verarbeitet. 

Der  Reaktions verlauf  ist  folgender: 

.Co  IR 

C0H5.CHO  + 2CoH5.N(CH3)2  = C~ G3H4 . N(CH3)2  + h2o. 

I X6H4.N(CH3)2 
1 H 

Die  Oxydation  der  Base  zum  Farbstoff  siehe  Seite  215- 


Umlagerimgen. 
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3.  Darstellung  von  Auramin. 

In  einer  mit  Ölbad  auf  ungefähr  200°  erhitzten 
-Schale  wird  eine  innige  Mischung  von  25  gr  Tetramethyi- 
diamidobenzophenon,  25  gr  Salmiak  and  25  gr  Chlorzink 
eingetragen.  Allmählich  schmilzt  die  Mischung  zusammen 
.und  färbt  sich  tief  gelb.  Um  das  Zusammenschmelzen  der 
■Masse  zu  befördern,  wird  von  Zeit  zu  Zeit  kräftig  durch- 
; gerührt.  Bei  einer  Temperatur  von  etwa  150 — 160°  im 
Innern  der  Schmelze  ist  die  Farbstoffbildung  in  4 bis  5 
^Stunden  beendigt.  Man  erkennt  das  Ende  der  Operation 
daran,  dass  sich  eine  Probe  des  Schmelzproduktes  nahezu 
vollständig  in  heissem  Wasser  löst  und  trocken  anfühlt. 
Die  nach  dem  Erkalten  feste  Masse  wird  dann  zerkleinert 
md  zunächst  mit  kaltem,  schwach  salzsäurehaltigen  Wasser 
:>is  zur  Entfernung  der  Hauptmenge  des  überschüssigen 
Salmiaks  und  Chlorzinks  behandelt.  Man  erschöpft  den 
Rückstand  sodann  mit  heissem  Wasser  und  fällt  die  von 
:twa  unangegriffenem  Keton  abfiltrierten  Auszüge  mit  Kochsalz. 

Der  krystallinische  Niederschlag  kann  durch  Umlösen 
m 8o°  heissem  Wasser  und  Krystallisieren  vollends  ge- 
peinigt werden. 

Der  Reaktionsverlauf  ist  folgender: 

(CH3)2N.C6H4.CO.C6H4.N(CH3)2  + NH4C1 

.C6H4 . N(CH3)2 

= C=nh2ci  + H20. 

QH4 . N(CH3)2 


Umlagerungen. 

. . Darstellung  von  Benzidin  aus  Hy drazobenzol. 
Siehe  Seite  275. 

2.  Darstellung  von  Amidoazobe nzol. 

Diazobenzol  vereinigt  sich  mit  Anilin  zu  Diazoamido 
enzol: 
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Darstellung  von  Amidoazobenzol. 


C6H5.N2.C1  + C6HS.NH2  = C6Hs.N<^HC6lIs+  HCl. 

Letzteres  lagert  sich  in  Anilinlösung  in  Amidoazo- 
benzol um. 


c6hs  . n<£h  _ C6Hs  = C6H5 . N = N . C6H4 . NH2 . 

io  gr  Anilin  werden  diazotiert  und  hierauf  mit  einer 
Lösung  der  gleichen  Menge  Anilin  bei  Gegenwart  von 
Natriumacetat  (ca.  30  gr)  kombiniert.  Das  nach  halb- 
stündigem Stehen  abfiltrierte  Diazoamidobenzol  lässt  sich 
durch  Umkrystallisieren  aus  Ligroin  rein  (F.  P.  96°)  erhalten. 

Zur  Umlagerung  erwärmt  man  eine  Mischung  von 
10  gr  gepulvertem  Diazoamidobenzol,  5 gr  Anilinchlor- 
hydrat und  25  gr  Anilin  unter  häufigem  Umrühren  während 
einer  Stunde  auf  450,  bezw.  so  lange,  bis  eine  Probe  beim 
Erwärmen  mit  Alkohol  und  Salzsäure  keine  Gasentwicklung 
mehr  zeigt.  Aus  der  Reaktionsflüssigkeit  fällt  man  mit 
verdünnter  Essigsäure  die  freie  Base  aus.  Dieselbe  wird 
abfiltriert,  gewaschen  und  unter  tropfenweisem  Zusatz  von 
Salzsäure  in  viel  kochendem  Wasser  gelöst.  Beim  Er- 
kalten scheidet  sich  das  Chlorhydrat  des  Amidoazobenzols 
in  stahlblauen  Nadeln  ab.  Der  Rest  wird  aus  den  Mutter- 
laugen ausgesalzen. 

Aus  dem  Chlorhydrat  wird  die  Base  durch  Erwärmen 
mit  Ammoniak  frei  gemacht.  Die  Base  krystallisiert  man 
aus  wässerigem  Alkohol  um. 

Amidoazobenzol  schmilzt  bei  125 — 126°. 


III.  Chemisch-dynamische  Messungen. 


ÜR  die  Bestimmung  der  Geschwindigkeit  chemischer 
Vorgänge  können  physikalische  und  chemische 
Methoden  dienen.  Die  ersteren  beruhen  auf  spe- 
ciellen  Eigenschaften  der  einzelnen  Stoffe,  wie  z.  B.  das 
optische  Drehvermögen,  die  selektive  Absorption,  Löslich- 
. keit  in  einem  zweiten,  mit  dem  ersten  nicht  mischbaren 
Lösungsmittel,  elektrische  Leitfähigkeit  etc.  Die  chemischen 
. Methoden  sind  dem  Gebiete  der  Gewichts-  und  vorwiegend 
i der  Massanalyse  entnommen.  Für  Anwendung  der  letzteren 
i ist  es  nötig,  dass  die  zu  untersuchende  Hauptreaktion  im 
gegebenen  Zeitmoment  unterbrochen  werde,  damit  die  ana- 
lytische Bestimmung  ausgeführt  werden  kann.  Dieses  Unter- 
brechen der  Reaktion  vermag  man  durch  Abkühlen,  Ver- 
dünnen, Zusetzen  von  gewissen  Stoffen  (Säure,  Alkali, 
Natriumacetat,  etc.),  Änderung  des  Lösungsmittels,  Aus- 
i schütteln,  etc.  zu  bewirken.  Ist  dies  hingegen  nicht  an- 
■ gängig,  so  muss  die  analytische  Bestimmung  möglichst 
; schnell  ausgeführt  werden.  Hierbei  ist  stets  die  erste  voll- 
endete Ausfällung  oder  der  erste  Farbumschlag  mass- 
gebend; spätere  Umsetzungen  bleiben  unberücksichtigt. 

Zur  Ausführung  der  Bestimmungen  werden  die  in 
1 einem  Thermostaten  vorgewärmten  Flüssigkeiten  in  grösserer, 

Wolf  rum.  Chemisches  Praktikum.  II. 
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gemessener  Menge  in  einem  zu  verschliessenden  Kolben 
vereint  und  damit  die  Reaktion  eingeleitet.  Der  Reaktions- 
flüssigkeit werden  alsdann  nach  festgesetzten  Zeiten  mittels 
Pipette  geeignete  Proben  für  die  Messung  entnommen. 
Die  Pipetten  werden  rasch  in  die  vorgesehenen  Gefässe 
entleert  und  die  herausgehobene  Flüssigkeitsmenge  sofort 
titriert.  Wurde  die  Reaktionsflüssigkeit  in  besonderen  kleinen 
Behältern  erwärmt  bezw.  erhitzt,  so  leert  man  letztere 
schnell  in  Bechergläser  etc.  aus,  titriert  annähernd  und 
spült  dann  erst  das  Gefäss  nach,  um  somit  die  Titration 
beenden  zu  können. 

Die  Kolben  werden  mit  Belastungs- 
platten versehen.  Letztere  werden  durch 
Federn  gehalten  und  lassen  sich  leicht  an-  i 
bringen  sowie  entfernen.  Zum  Verschluss 
der  Flaschen  dienen  paraffinierte  Kork- 
stöpsel. Für  das  Erwärmen  von  Flüssig- 
keiten mit  flüchtigen  oder  veränderlichen  { 
Bestandteilen  dienen  nachstehend  abgebil-  i 


Fig.  io.  dete  Gefässe. 


Fig.  ii. 

Ihre  Öffnungen  können  durch  Wachs  oder  durch  Zu-  $ 
schmelzen  verschlossen  werden.  Hierbei  ist  zu  beachten,  > 
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dass  man  die  oberen  Stellen  nicht 
benetzt.  Es  ist  daher  die  Anordnung 
der  in  Fig.  12  abgebildeten  Lan- 
dolt’schen  Form  sehr  zweckmässig. 

Die  Lösungen  werden  in  je  einen  der 
Schenkel  des  Gefässes  gebracht,  worauf 
man  letzteres  zuschmilzt.  Sind  die 
Flüssigkeiten  in  einem  Thermostaten 
auf  die  geeignete  Temperatur  gebracht 
worden,  so  kehrt  man  das  Gefäss  um 
und  mischt  durch  Schütteln. 

Für  feinere  Messungen  verwendet 
man  nur  Gefässe  aus  Jenaer  Geräte- 
glas oder  Kolben,  welche  in  nach- 
stehender Weise  während  10 — 15  Mi- 
nuten mit  Wasserdampf  behandelt  wur- 
den. In  einem  Kolben,  welcher  mittels 
Korkes  einen  Trichter  trägt,  wird  Wasser 
im  Sieden  erhalten.  Die  Dämpfe  strömen 
durch  eine  Glasröhre,  die  mittels  Kork  in  den 
Trichter  eingepasst  ist,  in  den  zu  behandeln- 
den Kolben.  Das  im  Trichter  angesammelte 
Kondenswasser  lässt  man  von  Zeit  zu  Zeit  in 
den  Siedekolben  abfliessen.  Auf  diese  Weise 
vermeidet  man,  dass  die  Glasgefässe  Alkali  an 
die  wässerigen  Lösungen  abgeben. 

Beispiele: 

1.  Katalyse  von  Methyl-  oder  Äthylacetat 
durch  verdünnte  Säuren. 


Fig.  12. 


Die  Katalyse  des  Esters  werde  durch  ~ 

Salzsäure,  Salpetersäure,  Schwefelsäure  oder  Fig.  13. 
Monochloressigsäure  bewirkt.  Von  der  im  Thermostaten  auf 
25°  vorgewärmten  Säure  werden  40  ccm  mit  2 ccm  Methylacetat 
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in  einem  Kölbchen  von  50  ccm  Inhalt  durch  kräftiges 
Umschütteln  gemischt.  Man  entnimmt  hierauf  sofort  2 ccm 

der  Flüssigkeit  und  lässt  ^ Barytwasser1)  zufliessen,  um 

die  Titration  vorzunehmen.  Als  Anfangspunkt  des  Reak- 
tionsverlaufes gilt  die  Zeit,  zu  welcher  der  erste  Tropfen 
Barytwasser  in  die  Lösung  fällt.  Die  Proben  werden  zuerst 
in  Intervallen  von  20 — 30  Minuten,  später  nach  längeren 
Pausen  entnommen  und  titriert.  Einen  Rest  von  mindestens 
10  ccm  lässt  man  mindestens  zwei  Tage  im  Thermostat, 
um  den  Endzustand  zu  bestimmen. 

Bezüglich  der  Verwertung  des  erhaltenen  Zahlenmate- 
riales ist  Folgendes  zu  berücksichtigen.  Methylacetat  zer- 
fällt in  wässeriger  Lösung  langsam  in  Methylalkohol  und 
Essigsäure.  Die  Reaktion  verläuft  nun  bedeutend  schneller, 
wenn  man  eine  geringe  Menge  einer  anderen  Säure  zusetzt. 
Der  Vorgang  stellt  eine  Reaktion  erster  Ordnung  dar  und 

Co 

für  diese  gilt  die  Beziehung  ln^  = k.t.  Hierbei  ist  mit 

C0  die  ursprüngliche  Konzentration  des  Esters,  mit  Ct  die 
zur  Zeit  t noch  vorhandene  und  mit  k eine  Konstante  be- 
zeichnet. Sind  nun  a0  der  Anfangstiter  der  Reaktionsflüssig- 
keit, A der  Endtiter  und  aI;  a2,  a3  . . . die  zwischenliegenden 
Titration swerte  (sämtlich  in  ccm  Barytwasser  angegeben), 
so  besteht  zufolge  obiger  Gleichung  die  Beziehung: 

— — — — --A — — =konst,  denn  C0  ist  proportional 
o,4343  tn  ’ v * 

A — a0,  Ct  proportional  A— an.  Diese  wurde  früher 

T a 

(Seite  7)  in  einfacherer  Bezeichnung  als  k = — log 

geschrieben  und  soll  nun  die  Richtigkeit  der  angewandten 
Reaktionsgleichung  darthun.  Die  Berechnungen  geben  that- 
sächlich  konstante  Werte  für  k,  so  dass  also  eine  mono- 
molekulare Reaktion  vorliegt,  obwohl  zwei  verschiedene 
Stoffe  für  dieselbe  nötig  waren. 


1)  Siehe  Seite  316. 
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CH3 . CO . OCH3  + H20  = CH3 . CO . OH  + CH3 . OH. 

In  der  verdünnten  Esterlösung  ist  aber  das  Wasser 
in  so  grosser  Menge  vorhanden,  dass  man  die  Änderungen 
seiner  Konzentration  vernachlässigen  kann.  Die  Konstante 
hat  für  halbnormale  Salzsäure,  welcher  2,5  Volumprozente 
Methylacetat  hinzugefügt  sind,  bei  250  den  Wert  0,0032. 

Die  Berechnungen  werden  mit  folgender  Gleichung 
durchgeführt : 

log(A — am)  — log(A  — an)  , r V j 

— — — — — -=0,4343  k,  wenn  man  auf  Ander- 

tn — tm 

ungen  in  den  Werten  der  Konstanten  prüfen  will.  Hierbei 
werden  die  Zeiten  und  Konzentrationsänderungen  nicht  von 
Anfang  ab  gerechnet,  sondern  von  Titration  (am,  tm)  zu 
Titration  (an,  tn). 

Es  sind  mehrere  Reihen  von  Bestimmungen  auszu- 
führen ; ihre  Mittelwerte  für  k dürfen  im  Maximum 
einen  Unterschied  von  1%  zeigen.  Innerhalb  einer  Ver- 
suchsreihe werden  die  Werte  für  k im  mittleren  Stadium 
der  Zersetzung  am  genauesten  sein;  im  Anfang  bewirken 
Zeitfehler,  zum  Schluss  Titrationsfehler  grössere  Abweich- 
ungen. Für  das  mittlere  Stadium  sind  Fehler  bis  zu  3°/0 
zulässig.  Die  anfänglichen  Störungen  sind  verursacht  durch 
Wärmetönungen  oder  die  nicht  genügend  scharfe  Definition 
des  Zeitpunktes,  von  welchem  an  die  einzelnen  Stoffe 
gleichförmig  vermischt  sind.  Man  wählt  daher  als  Aus- 
gangspunkt für  die  Rechnungen  ein  Paar  zusammengehöriger 
Werte  für  x und  1,  welche  frei  von  den  anfänglichen  Stör- 
ungen sind. 

Man  berechne  auch,  in  welcher  Weise  die  Werte  für 
die  Konstante  durch  Titrier-  oder  Zeitfehler  (0,05  ccm 
bezw.  5 Sek.)  von  bestimmter  Grösse  beeinflusst  werden. 
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2.  Verseifung  von  Äthylacetat  durch  Natronlauge. 


n ••  n. 

Je  50  ccm  vorgewärmter  ^ Athylacetatlösung  und  — 


Natronlauge *)  (kohlensäurefrei)  werden  vermischt  und  kräftig 
durchgeschüttelt.  Man  entnimmt  dann  sofort  eine  10  ccm- 


n 


Probe  und  lässt  sie  in  überschüssige,  gemessene  ^ Salz- 
säure einfliessen.  Der  Überschuss  an  Säure  wird  zurück- 
titriert (Phenolphtalein  als  Indikator).  Die  übrigen  (7) 
Proben  werden  nach  3,  später  nach  5,  10,  ...  Minuten 
entnommen.  Von  dem  Rest  werden  10  ccm  während  einer 
halben  Stunde  auf  ioo°  erhitzt,  um  nach  dem  Abkühlen 
den  Schlusstiter  zu  bestimmen. 

Für  die  Berechnung  dient  die  Formel: 

log  at  4-  log(a0  — ae)  — log  a0  — log(at  — ae ) , 

— - - — 0.4343  k. 

Es  bezeichnet  hierbei  at  den  Titer  des  Reaktionsge- 
menges zur  Zeit  t (von  der  ersten  Titration  an  gerechnet), 
ao  den  Anfangs-,  ae  den  Endtiter.  Der  Titer  wird  in  ccm 
Salzsäure  angegeben. 

Soll  die  Konstante  für  jedes  Zeitintervall  berechnet 
werden,  so  benutzt  man  die  Formel: 

log  an  + log(am  — ae)  — log  am  — log(an  — ae)  , 

ae (tn-— tm)  ~~  0,4343  ** 

Will  man  diese  Konstante  mit  anderen  Messungen 
vergleichen,  so  muss  man  den  Titer  z.  B.  in  Gramm- 
äquivalenten pro  Liter  ausdrücken.  Man  hat  daher  mit  dem 

V 

Faktor  — qq  n zu  multiplizieren;  in  diesem  bedeutet  v das 
Volumen  der  Probe,  N den  Titer  der  Salzsäure. 


j.  Bildungsgeschwindigkeit  der  Amidoazok'örper . 

Methylorange  entsteht  durch  Kombination  von  p-Diazo- 
benzolsulfosäure  mit  Dimethylanilin: 


x)  Siehe  Seite  316. 


Bildungsgeschwindigkeit  der  Amidoazokörper.  ^11 

C6H4<s,52>0  + C6H5.N(CH3)a.HCl 

= C6H1<^'[fHl'N'CH3'la  + HCl. 

Die  Untersuchung  hat  ergeben,  dass  bei  der  Ver- 
einigung der  Lösungen  von  Diazobenzolsulfosäure  und 
salzsaurem  Dimethylanilin  die  Diazoverbindung  als  solche 
mit  demjenigen  Teil  des  tertiären  Amins  reagiert,  der  durch 
Hydrolyse  aus  dem  Salz  in  Freiheit  gesetzt  worden  ist. 
: Der  Nachweis  wurde  in  folgender  Weise  geführt: 

Würde  das  elektrolytisch  dissociierte  Dimethylanilin- 
chlorhydrat (C6H5.N(CH3)2H *,  Cf)  mit  dem  Diazokörper 
reagieren,  so  müsste,  da  der  Grad  der  elektrischen  Dissocia- 
. tion  bei  stark  dissociierten  Säuren  sich  mit  der  Konzentra- 
tion nicht  sehr  ändert,  die  Reaktion  eine  gewöhnliche  bi- 
molekulare sein.  Aus  den  Versuchsergebnissen  müsste  sich 
also  nach  der  Formel: 

1 X 

• k = (Seite  7)  ein  konstanter  Wert  ergeben. 

Hierbei  bedeutet  t die  Zeit,  a die  Konzentration  des 

* Chlorhydrates  und  der  Diazobenzolsulfosäure,  und  x den 
i in  der  Zeit  t umgesetzten  Anteil  dieser  Körper.  Es 
1 haben  nun  die  Versuche  gezeigt,  dass  mit  obiger  Formel 
t ein  konstanter  Wert  für  k nicht  berechnet  werden  kann 

und  dass  Salzsäurezusatz,  welcher  eigentlich  ohne  Einfluss 
sein  sollte,  die  Reaktion  wesentlich  verlangsamt.  Ferner 
s sind  Änderungen  der  Konzentration  thatsächlich  ohne  Ein- 
fluss, obgleich  Steigerungen  derselben  auf  den  Reaktions- 
verlauf beschleunigend  wirken  sollen.  Es  kann  daher  weder 
der  dissociierte  noch  der  nicht  dissociierte  Anteil  des  Salzes 
mit  der  Diazoverbindung  in  Reaktion  treten,  denn  bezüglich 
des  letzteren  müsste  Salzsäurezusatz  die  Reaktion  be- 
schleunigen. Folglich  kann  nur  der  hydrolytisch  gespaltene 
Teil  des  Salzes  in  Reaktion  getreten  sein.  Die  Lösung 
des  Dimethylanilinchlorhydrates  reagiert  bekanntlich  sauer; 
! es  ist  also  ein  Teil  des  Salzes  in  Base  und  Säure 
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gespalten.  Bezeichnet  man  nun  mit  £ die  Konzentration  des 
jeweilig  vorhandenen  hydrolytisch  gespaltenen  Teiles  des 
Salzes,  mit  a die  anfängliche  Konzentration  von  Salz  und 
Diazosäure,  und  mit  x die  in  Farbstoff  umgesetzte  Menge, 
so  gilt  für  die  Geschwindigkeit  der  Umsetzung  folgende 
Gleichung: 

^=£(a  — x)k.  (i) 


Um  nun  £ (die  freie  Base)  in  bekannten  Grössen  aus- 
zudrücken, ist  zu  berücksichtigen,  dass  nach  dem  Massen- 
wirkungsgesetz die  Beziehung  besteht: 


Freie  Basis  X freie  Säure 
Salz  X Wasser 


= konst. 


Sind  nun  x Moleküle  Farbstoff  entstanden,  so  ist  die 
Lösung  um  x Moleküle  Salzsäure  reicher  geworden.  Wurde 
noch  überschüssige  Salzsäure  (b)  zugesetzt  (b  ist  bei  aus- 
schliesslicher Verwendung  von  Chlorhydrat  = o),  so  muss 
die  Menge  an  freier  Säure  £ + b + x betragen.  Die  Menge 
des  noch  vorhandenen  Salzes  wird  durch  a — $ — x gegeben 
sein.  Die  Menge  des  Wassers  (in  Grammmolekülen  aus- 
gedrückt gleich  55,5  pro  1 Liter)  bleibt  konstant  und  kann 
daher  in  die  Konstante  (n)  einbezogen  werden.  Es  ist  also: 
n __  6(6  + b + x)  __  £(b  -f-  x)_  g = n(a  — x) 

a — £ — x a — x ’ b + x \ > 

denn  £ ist  mit  Ausnahme  der  ersten  und  letzten  Zeitpunkte 
gegen  x bezw.  a — x sehr  klein. 

Setzt  man  den  Wert  von  £ (2)  in  die  Gleichung  (1) 
ein  und  bezeichnet  das  Produkt  aus  Geschwindigkeitskon- 
stante und  Gleichgewichtskonstante  n.k  mit  K,  so  erhält 
man  für  die  Geschwindigkeit  der  Reaktion  den  Ausdruck: 


dx_(a  — x)2 
dt  b-f  x ' K 


(3) 


Durch  Integration  (Anfangsbedingung  t = 
hält  man  für  K die  Beziehung: 

ifa  + bx  , , a) 

K = — { 2,3026  log > 

t ( a a — X °a  - x J 


O.  X 


o)  er- 


(4) 
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Wurde  kein  Salzsäureüberschuss  bei  der  Reaktion  zu- 
gefiigt,  so  ist  b = o und 

K = 1(^-2,3026108^}  (5) 

Die  Formel  (4)  und  (5)  müssen  erfüllt  werden,  wenn 
lie  Farbstoffbildung  thatsächlich  durch  Einwirkung  der 
lurch  Hydrolyse  freigewordenen  Base  auf  die  als  Diazonium- 
'erbindung  vorhandene  Diazobenzolsulfosäure  entstanden 
ein  soll. 

Es  muss  daher  durch  Versuchsreihen  nachgewiesen 
werden,  dass  der  Wert  für  K auch  bei  verschieden  ge- 
zählten Konzentrationen  der  reagierenden  Stoffe  gleich 
leibt.  Ferner  wird  zufolge  Gleichung  (4)  die  Reaktion 
m so  langsamer  verlaufen,  je  grösser  der  Salzsäureüber- 
:huss  (b)  ist.  Für  die  Zeiten,  welche  zur  halben  Um- 
itzung  der  vorhandenen  Reagensmengen  nötig  sind,  gelten 
: ie  Formeln : 

i'U  = ^ (1  — 0,692)  = (6)  und 


a + b 


(7)  je  nachdem  ein  Salz- 


uureüberschuss  nicht  verwendet  oder  ein  solcher  zugefügt 
-urde;  denn  es  ist  für 

X 3> 

x=Ta;  = 2,3°26\og^—^=  2. 3 log 2 = 0,692. 


Aus  Gleichung  (5  bezw.  6)  geht  noch  hervor,  dass  die  zur 
ildung  eines  bestimmten  Prozentsatzes  an  Amidoazokörper 
otige  Zeit  nur  von  der  Natur  der  reagierenden  Stoffe,  nicht 
)er  von  deren  Konzentration  abhängig  ist.  Dies  Charak- 
ristikum  einer  monomolekularen  Reaktion  ist  ausnahms- 
iise  für  den  vorliegenden  Fall  gültig. 

Die  Farbstoff bildung  und  die  Analyse  der  Reaktions- 
-issigkeiten  ist  bei  den  Versuchsreihen  in  folgender  Weise 
orzunehmen: 

Die  gewogene  Diazobenzolsulfosäure  wird  in  400  ccm 
asser  gelöst,  die  äquivalente  Menge  Dimethylanilin  in 
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einer  äquivalenten  Menge  (oder  einem  Vielfachen  davon) 
verdünnter  Salzsäure.  Letztere  Lösung  wird  auf  100  ccm 
verdünnt.  Die  in  einem  Thermostaten  auf  20°  vorgewärmten 
Lösungen  werden  vermischt,  indem  man  die  Anilinlösung 
in  die  gut  durchgerührte  Sulfosäurelösung  rasch  eingiesst. 
Von  diesem  Augenblick  an  werden  die  Zeiten  gerechnet.  , 
Man  entnimmt  dann  in  bestimmten  Intervallen  Proben 
von  je  50  ccm  und  lässt  sie  in  je  50  ccm  33% ige 
Schwefelsäure,  welche  in  Kölbchen  durch  Kältemischung 
kräftig  gekühlt  wird,  fliessen.  Hierdurch  wird  die  Reaktion  3 
zum  Stillstand  gebracht.  Man  setzt  alsdann  behufs  Be- 
Stimmung  der  noch  vorhandenen  Menge  Diazobenzolsulfo-  :| 
säure  bezw.  des  Diazostickstoffs  einen  breiten,  kurzen  f 
Kühler  auf  die  Kölbchen  und  verbindet  diesen  mit  einem 
Städerschen  Apparat  zur  Stickstoffbestimmung.  Man  ver- 
drängt zuerst  durch  einen  Kohlensäurestrom  die  Luft  aus 
dem  Apparat,  treibt  alsdann  durch  Erwärmen  den  Diazo-  ! 
Stickstoff  aus  und  leitet  zuletzt  wieder  Kohlensäure  durch 
den  Apparat.  Aus  dem  erhaltenen  Volumen  Stickstoff  lässt  * 
sich  die  Menge  der  noch  vorhandenen  Diazobenzolsulfo-  . 
säure  berechnen. 

Man  wähle  die  Normalität  von  Dimethylanilin  und 
Diazosäure  (a)  zu  0,0282,  den  Salzsäureüberschuss  (b)  zu 
o,  0,0282,  0,0564,  0,0846,  die  Zeiten  (t)  zu  45,  90,  150,  j 
200,  240,  300  Minuten  bezw.  zu  90,  240,  350  . . . oder  ■ 
130,  250  . . . Minuten. 

Ferner  sind  für  den  Nachweis  der  Unabhängigkeit  der 
Umsetzungszeit  von  der  Konzentration  drei  Versuchsreihen' 
mit  a = 0,02 ; 0,02;  0,035  und  b = o;  0,02;  0,035  aus** 
zuführen.  Die  Versuchsergebnisse  werden  in  Tabellen  zu- { 
sammengefasst,  welche  Kolonnen  für  die  Werte  von  t,  die  * 
Prozente  Diazostickstoff  auf  die  Diazobenzolsulfosäure  (Pro-  j 
zentgehalt  = 15,22)  bezogen,  für  a — x den  nicht  umge- r 
setzten  Anteil  an  Base  bezw.  Säure  (in  Grammmolekülen  1 
pro  Liter  angegeben)  und  endlich  für  die  Werte  von  Kjj 
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j thalten.  — Die  Zeiten,  welche  in  jeder  Reihe  zur  Um- 
tzung  der  Hälfte  der  Reagentien  nötig  sind,  werden  auf 
aphischem  Wege  ermittelt. 

Der  Einfluss  der  Temperatur  auf  die  Geschwindigkeit 
r Reaktion  (der  Temperaturkoefficient)  lässt  sich  durch 
j bekannte  Formel  (siehe  Seite  9) 

logK  = + B darstellen. 

Hat  man  die  Werte  von  K für  z.  B.  20  und  30°  er- 
ttelt,  so  lassen  sich  die  Konstanten  in  obiger  Formel 
rechnen.  Man  prüft  die  Formel,  indem  man  für  eine 
'ischenliegende  Temperatur  (250)  den  Wert  von  K einer- 
ts  experimentell  bestimmt,  andererseits  berechnet. 

Bestimmung  der  Ord?iung  des  Reaktionsverlaufes. 

Die  Abhängigkeit  der  Reaktionsgeschwindigkeit  (G) 
ist  sich  durch  folgende  Formel  darstellen: 

G = -^  = k(CPAXC’x...)- 

Hierbei  sind  Ca,  Cb,  ...  die  Konzentrationen  der  rea- 
;trenden  Stoffe  A,  B,  . . . ; p,  q,  . . . positive,  meist  ganz- 
Uige  Exponenten,  k die  Geschwindigkeitskonstante.  Die 
nime  der  Exponenten  p + q + . . . — n ist  die  soge- 
rnte  Ordnung  des  Reaktionsverlaufes. 

Man  prüft  nun  an  der  Hand  obiger  Differentialformel 
. der  integrierten  Form: 

= k,  für  welche  Werte  von  p,  q,  . . . 

H.  1,  2 oder  3 der  Proportionalitätsfaktor  k konstant 
bt.  Diese  Prüfung  wird  in  jeder  Versuchsreihe  und  in 
übrigen  mit  verschiedener  Anfangskonzentration  vor- 
ommen.  Für  G kann  man  bei  nicht  zu  grossen  Zeit- 

Q Q 

w.  Konzentrationsänderungen  den  Ausdruck  + m 

tm  — tn 

en. 

Eine  weitere  Methode  der  Bestimmung  ist  bereits 
e 7 angegeben. 
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Anhang. 

Darstellung  von  ^ Barytwasser,  (i  Liter.) 

Man  löst  in  der  Siedehitze  20 — 30  gr  Barythydrat  in  1 
ca.  250  ccm  Wasser  und  lässt  dann  die  Flüssigkeit  inj 
einem  Kolben,  welcher  ein  Natronkalkrohr  als  Verschluss  1 
trägt,  erkalten.  Inzwischen  leitet  man  durch  die  Vorratsflasche  \ 
und  die  angeschlossene  Bürette  kohlensäurefreie  Luft,  füllt  dann 
in  erstere  ca.  750  ccm  kohlensäurefreies  Wasser  und  saugt 
oder  hebert  200 — 250  ccm  der  gesättigten  klaren  Baryt- 
lösung in  die  Flasche.  Die  Mischung  der  Flüssigkeiten 
wird  durch  Schütteln  und  wiederholtes  Füllen  und  Leeren 
der  Bürette  bewirkt.  Die  Einstellung  wird  mit  Bernstein- 
säure vorgenommen. 

Darstellung  von  ~ Natronlauge  ( kohlensäurefrei ). 

Man  leitet  durch  eine  Woulfsche  Flasche,  welche  zu 
3/4  mit  kohlensäurefreiem  Wasser  gefüllt  ist,  einen  raschen 
Strom  gereinigten  Wasserstoffes.  Das  Gas  entweicht  durch 
einen  zweiten  Tubus,  welcher  einen  durchbohrten  Gummi-  ■* 
stopfen  mit  Ableitungsrohr  trägt.  Letzteren  lüftet  man  von  f 
Zeit  zu  Zeit,  um  erbsengrosse,  blanke  Stücke  von  Natrium 
hineinzuwerfen.  Man  verhindert  durch  Umschütteln,  dass 
sich  Natriumstücke  an  der  Glaswand  festsetzen,  wodurch 
leicht  die  Gefässe  springen.  Ein  weiterer  Zusatz  von  Metall 
erfolgt  erst,  nachdem  sich  das  vorangegangene  Natriumstück 
gelöst  hat.  Die  Einstellung  der  Lösung  erfolgt  in  üblicher 
Weise. 


\ Methodik  des  fabrikatorischen  Arbeitens. 


UR  Lösung  technischer  Probleme  und  der  Verwirk- 
lichung ihrer  Resultate  ist  eine  Verknüpfung  ver- 
schiedener Disziplinen  nötig,  deren  Gesamtheit  als 
tthodik  des  fabrikatorischen  Arbeitens  bezeichnet  sei. 
sse  sich  gegenseitig  beständig  bedingenden  und  ergän- 
Icden  Faktoren  sind  chemischer,  technischer,  mathemati- 
eer,  juristischer  und  kaufmännischer  Art  und  lassen  sich 
cciell  als  Reaktionsstudium  (präparative  Darstellungs- 
ihoden),  Apparatenkunde  (wie  sie  das  präparative  Ar- 
ten darstellt),  Installationskunde,  technisches  Zeichnen 
Rechnen,  Betriebs-  und  kaufmännische  Buchführung 
patentrechtliche  Studien  bezeichnen.  Das  Ergebnis  der 
'ikatorischen  Studien  und  Arbeiten  ist  die  Beschreibung 
für  die  Installation  geeigneten  Arbeitsverfahrens  bezw. 
erhin  der  Ausdruck  der  Betriebsarbeiten. 

Es  sollen  nun  nach  Kennzeichnung  der  Methodik  im 
emeinen,  fabrikatorische  Übungen  dazu  dienen,  den  Prak- 
nten  für  seine  spätere  selbständige  Thätigkeit  in  der 
rik  vorzubereiten.  Dieser  Zweck  soll  dadurch  erreicht 
ien,  dass  der  Studierende  eine  Reihe  von  technischen 
ziemen  zur  Bearbeitung  erhält  und  diese  so  eingehend 
studieren  hat,  dass  seine  einzelnen  Angaben  genügen, 
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um  die  technische  Ausführung  (Installation)  und  Kalkulation^ 
eines  betreffenden  Verfahrens  zu  gewährleisten.  Gilt  es  beii 
wissenschaftlich-präparativem  Arbeiten,  lediglich  bestimmtest) 
Körper  (ohne  Einschränkung  der  Arbeitsweise)  darzustellenit 
und  Reaktionen  in  ihrem  Verlaufe  zu  studieren,  so  sind  beii  ; 
dem  fabrikatorischen  Arbeiten  an  erster  Stelle  Verfahren  aus-s 
zuarbeiten,  welche  es  ermöglichen,  einen  bestimmten  Körper1? 
preiswert  und  in  geeigneter  Menge  darzustellen.  Nebenjl 
der  Ausarbeitung  bekannter  Reaktionen  ist  für  die  Technik»  d 
das  Aufsuchen  neuer  Möglichkeiten,  dieselben  oder  ähn-ll 
liehe  Körper  mit  technisch  wertvollen  Eigenschaften  darzu-a 
stellen,  von  Wichtigkeit.  — Der  Praktikant  soll  demnach« 
lernen,  Reaktionen  für  die  Installation  auszuarbeiten,  be- 
stehende Verfahren  und  Patente  zu  prüfen,  das  Ergebnis»: 
einer  abgeschlossenen  Versuchsreihe  in  halbgrossem  Mass- 
stab nachzuprüfen  und  ferner  eine  gewisse  selbständige4.* 
Beurteilung  eines  ausgearbeiteten  Verfahrens  nachweisem 
bezw.  Vorschläge  für  etwaige  Neuerungen  auf  Grund  ein- 
gehender Literaturstudien  machen.  — Der  Unterrichtendei 
wird  als  Ziel  anstreben,  die  vorgeschrittenen  Praktikanten; 
als  Abschluss  der  fabrikatorischen  Übungen  wichtige  Ver- 
fahren der  Tageslitteratur  nacharbeiten  zu  lassen,  um  als- 
dann die  gesammelten  Erfahrungen  praktisch  weiter  zui 
führen  und  deren  Ergebnisse  zu  veröffentlichen.  Auf  diese» 
Weise  erhalten  die  Übungen  gleichzeitig  einen  praktischem 
und  didaktischen  Wert  und  tragen  dazu  bei,  die  Patent-' 
litteratur  der  umfassenden  theoretischen  Behandlung  und: 
Bewertung  zu  erschlossen. 

I.  Ausarbeiten  und  Auswahlen  fabrikatorischer 
Darstellungsmethoden. 

Für  die  Darstellung  chemischer  Verbindungen  können 
meist  mehrere  Reaktionen  in  Betracht  gezogen  werden. 
Sollen  diese  Reaktionen  aber  für  fabrikatorische  Zwecke  i 
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[,  Verwendung  finden,  so  ist  eine  Auswahl  zu  treffen,  da  das 
; Verfahren,  welches  die  geringsten  Kosten  verursacht,  am  meisten 
Aussicht  auf  kommerziellen  Erfolg  hat.  Der  Chemiker  hat 
daher  zuerst  sämtliche  Methoden  der  Darstellung  eines 
^Körpers  zu  überrechnen,  um  den  Aufwand  festzustellen, 
velchen  die  Gewinnung  von  je  1 kg  Produkt  nach  jedem 
• Anzeinen  Verfahren  bei  theoretischer  Ausbeute  verlangt. 
Oie  Berücksichtigung  der  Preis  Verhältnisse  lässt  hierbei  oft 
fine  Auswahl  oder  Einschränkung  der  Möglichkeiten  treffen. 
Alsdann  wird  jede  der  möglichen  Reaktionen  einmal  prak- 
-isch  ausgeführt.  Bei  diesen  Versuchen  hält  man  die  ge- 
eignetsten oder  üblichsten  Bedingungen  inne.  Die  Ergeb- 
nisse der  Versuche  werden  unter  Zugrundelegung  der  er- 
haltenen Ausbeuten  wieder  pro  1 kg  Produkt  berechnet. 
Oer  Verlauf  der  einzelnen  Arbeiten  ist  genau  aufzuzeichnen, 

Ihamit  eine  Kritik  des  Resultates  daraus  zu  entnehmen  ist. 
letztere  wird  angeben,  ob  auf  Grund  der  gemachten  Er- 
lahrungen  Aussicht  vorhanden  ist,  durch  besser  gewählte 
Bedingungen  die  einzelnen  Ausbeuten  nachzubessern  oder 
1b  Schwierigkeiten  bezüglich  der  Reaktionsleitung  oder  des 
Ausbringens  bezw.  Reinigens  des  Produktes  bestehen,  welche 
rrst  nach  systematischen  Versuchsreihen  zu  beurteilen  und 
pu  beheben  sind.  Die  vorteilhafteste  Methode  wird  als- 
dann im  speciellen  ausgearbeitet,  um  den  Gang  der  Reak- 
' on  bei  wechselnden  Bedingungen  genau  festzulegen.  Die 
-enntnis  der  sämtlichen  Reaktionsmöglichkeiten  wird  aber 
‘tets  Anregung  geben  für  die  Beurteilung  nach  allgemei- 
nen und  neuen  Gesichtspunkten. 

Bei  Ausarbeitung  einer  gegebenen  Reaktion  für  fabrika- 
orische  Zwecke  wird  man  zuerst  die  Temperaturbedingungen 
ariieren  und  die  Abhängigkeit  der  Reaktionszeit  ermitteln. 

• ei  Einhaltung  des  Optimums  der  Bedingungen  wird  man 
Isdann  die  Mengenverhältnisse  der  Reagentien  variieren, 
n letzteren  gilt  es,  beständig  zu  sparen,  weshalb  man  be- 
hebt sein  muss,  den  Reaktionsverlauf  thunlichst  nur  durch 
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günstige  Zeit-  oder  Temperaturwahl  zu  beeinflussen.  Die 
bei  den  einzelnen  Versuchen  angewendeten  Reagensüber- 
schüsse sind  in  Prozenten  der  molekularen  Mengen  zu  j 
wählen.  Die  hierdurch  erzielten  Verbesserungen  der  Aus- 
beute an  Produkt  sind  bezüglich  des  Preiswertes  genau  zu  I 
beurteilen.  Der  Preis  zieht  hier  eine  Grenze  der  Zweck- 
mässigkeit, da  oft  die  kleinen  Vorteile  nicht  im  Einklang  j 
mit  dem  Aufwand  stehen.  Ausnahmen  sind  nur  zulässig, 
wenn  reinere  Produkte  (infolge  niederer  Reaktionstemperatur)  I 
oder  Zeitersparnisse  und  damit  schätzenswerte  Produktions- 
zahlen zu  erzielen  sind.  — Bei  Ausführung  der  einzelnen 
Versuche  berücksichtige  man,  dass  der  Genauigkeit  im  Ab-  . 
wägen  der  Reagensmengen  das  Ausbringen  der  Produkte  ent-  jt 
sprechen  muss.  Stehen  analytische  Hilfsmethoden  zur  Unter- 
suchung des  Reaktionsgemisches  auf  Produkt  zu  Gebote, 
so  kann  man  dessen  Aufarbeitung  unterlassen,  wenn  nur  , 
der  Reaktionsverlauf  zu  studieren  ist.  Sonst  wird  man  die 
Aufarbeitung  der  Gemische  stets  nach  einem  bestimmten  . 
Schema  vornehmen.  Letzteres  ist  daher  vorher  genau  ju 
auszuarbeiten,  damit  die  späteren  Ergebnisse  den  üblichen  ■ 
analytischen  Wert  besitzen.  Die  Ausbeuten  an  Zwischen- 
und  Rohprodukten  sind  ebenfalls  aufzuzeichnen.  Eine  be- 
sondere Sorgfalt  widme  man  der  Reinigung  der  Rohprodukte,  . 
da  hierbei  ein  geduldiges  Aufarbeiten  bei  geeigneter  Wahl 
der  Gefässe  und  sonstigen  Eingriffe  (möglichst  mechanische)  ? 
nötig  ist. 

Ist  die  geeignetste  Form  einer  Reaktion  festgestellt,  so 
gilt  es  Versuche  anzustellen,  um  die  Herstellungskosten  des 
Produktes  zu  verringern.  Man  wird  bestrebt  sein,  die  Rea- 
gentien  durch  analog  wirkende,  wohlfeilere  Hilfsstoffe  zu 
ersetzen.  Für  letztere  sind  wieder  die  geeignetsten  Be- 
dingungen (meist  höhere  Temperatur  etc.)  und  die  Preis- 
und  Ausbeuteproportionen  aufzusuchen.  Aus  gleichem 
Grunde  sind  durch  einfachere  Trennungsmethoden  (mög- 
lichst mechanische)  die  Kosten  der  Aufarbeitung  der  Reak-  1 
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tionsgemische  zu  verringern.  — Die  Preiskalkulation  wird 
auch  günstig  beeinflusst,  wenn  brauchbare  Nebenprodukte 
isoliert  werden  können,  selbst  wenn  diese  erst  noch  durch 
eine  weitere  Reaktion  auf  ein  Handelsprodukt  zu  verarbeiten 
sind.  Jedenfalls  ist  der  prozentische  Anteil  der  Neben- 
reaktion festzustellen  und  diese  Reaktion  für  sich  selbst  zu 
(studieren,  damit  sie  im  Interesse  der  Hauptreaktion  und 
j des  Reagensverbrauches  thunlichst  eingeschränkt  werden 
:Aann.  — Wesentlich  ist  ferner  das  Regenerieren  der  Rea- 
len tien,  sei  es,  dass  der  unveränderte  Reagensüberschuss 
direkt  durch  Abdestillieren,  Scheiden,  Fällen  etc.  aus  den 
-Mutterlaugen  gewonnen  werden  kann,  oder  dass  das  um- 
gewandelte  Reagens  durch  eine  besondere  Reaktion  direkt 
in  der  Mutterlauge  bezw.  nach  vorherigem  Isolieren  in  die 
ursprüngliche  Verbindung  zurückgeführt  werden  kann.  Es 
c ei  nur  erinnert  an  das  Regenerieren  der  Oxydationsmittel 
\Weldonschlamm,  Chromsäure  (elektrolytisch)],  der  Base  aus 
-i-Diäthylanilinsulfosäure,  des  Ammoniaks  aus  den  Mutter- 
luugen  der  Ammoniak-Sodafabrikation,  der  Phtalsäure  aus 
ten  Rhodaminschmelzen,  des  Ketons  aus  Auraminschmelzen, 
er  Echappes  bei  den  Fuchsinschmelzen,  das  Verarbeiten 
eer  Leblanc-Sodarückstände  etc.  Eine  wesentliche  Verein- 
ichung  ist  auch  das  direkte  Wiederverwenden  der  Mutter - 
lugen  für  Reaktions-  oder  Lösungszwecke.  — Alle  diese 
inzelnen  Punkte  finden  dann  ihren  Ausdruck  in  einer  neu 
.ifgestellten  Kalkulation  pro  1 kg  Produkt.  Bei  dieser 
ufstellung  werden  die  Mengen  der  regenerierbaren  Reagen- 
en  von  der  ursprünglichen  abgezogen,  aber  die  hierfür  ver- 
endeten Hilfsstoffe  sind  mit  einzusetzen.  Der  Herstellungs- 
■eis  des  Produktes  wird  ferner  um  den  Wert  der  erhaltenen 
ebenprodukte  verringert.  Sind  die  Einzelversuche  be- 
idet,  so  stellt  man  ein  50 — 200  gr-Muster  des  Produktes 
uch  Muster  der  Nebenprodukte)  dar,  um  ihren  Handels- 
irt  zu  bestimmen.  Es  wird  zu  diesem  Zwecke  mit  einer 
arenprobe  der  Handelsmarke  verglichen  und  auf  seinen 
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Wirkungswert  (Beiz-,  Färb-,  pharmazeutischen  etc.  Wert), 
seine  Eigenschaften  und  seinen  äusseren  Habitus  geprüft. 
Neue  oder  noch  nicht  allgemein  verwertete  Produkte  wird 
man  mit  denjenigen  Handelsprodukten  vergleichen,  welchen 
sie  am  ähnlichsten  sind,  da  sich  hierdurch  ihr  Konkurrenz- 
wert und  damit  die  zu  wählende  vorteilhafte  Preisnotierung 
ergiebt.  Für  chemische  Präparate  wird  der  analytische 
Befund  entscheidend  sein.  Bei  Darstellung  des  Musters 
ist  gleichzeitig  genau  zu  ermitteln,  ob  die  Reinigung  des 
Rohproduktes  auch  wirklich  in  der  bei  Einzelversuchen 
gefundenen  Weise  und  mit  diesem  Resultate  durchführ- 
bar ist. 

Die  Prüfung  bestehender  technischer  Verfahren,  wie 
sie  z.  B.  in  der  Patentlitteratur  zur  Verfügung  stehen,  wird 
in  gleicher  Weise  vorgenommen.  Die  angegebenen  Reak- 
tionsbedingungen werden  zuerst  vom  theoretischen  Stand- 
punkt aus  rechnerisch  geprüft.  Hierauf  führt  man  die  prak-  ■ 
tischen  Versuche  mit  kleinen  Mengen  aus,  indem  man  die  □ 
einzelnen  Angaben  auch  bezüglich  der  Apparatur  und  An-  I 
Ordnung  genau  einhält.  Die  erzielten  Ausbeuten  bieten 
alsdann  die  Daten,  um  das  Verfahren  in  der  gegebenen  >c 
Abfassung  zu  beurteilen  bezw.  späterhin  die  besten  Reak-  Ift 
tionsbedingungen  auszuarbeiten,  da  auf  Grund  dieser  erst 
die  eigentliche  Bewertung  erfolgen  kann.  Ferner  ist  noch 
festzustellen,  ob  die  angegebene  Grösse  der  Dosen  günstig 
für  den  Reaktionsverlauf  und  zweckmässig  für  die  Ein- 
richtung ist.  — Diese  Arbeiten  dienen  einerseits  dazu,  um 
Eingriffe  in  die  Rechtssphäre  anderer  Eigentümer  und  all- 
gemein in  die  Freiheit  des  Arbeitens  abzuweisen,  anderer- 
seits um  ein  Urteil  über  Neuerungen  bezw.  den  Fabrikations- 
wert erloschener  Patente  zu  erhalten. 

Für  die  technische  Installation  ausgearbeiteter  Dar- 
stellungsmethoden sind  bereits  bei  den  einzelnen  Vorver- 
suchen oder  durch  nachträgliche  Untersuchungen  eine  Reihe 
nötiger  Daten  zu  ermitteln.  Jede  Einzelarbeit  muss  vom 
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technischen  Standpunkt  aus  studiert  werden,  d.  h.  es  muss: 
1)  die  Beschaffenheit  der  einzelnen  Materialien  und  der 
Gemische  vor,  während  und  nach  der  Reaktion  geprüft 
werden,  damit  das  Vorrichten,  Mischen  bezw.  Trennen  in 
geeigneter  Weise  vorgenommen  werden  kann;  2)  der  Ver- 
lauf der  Reaktion  und  dessen  Abhängigkeit  von  der  Grösse 
der  Reaktionsmassen  bestimmt  werden.  Das  Auftreten  der 
Reaktionswärme  ist  besonders  genau  aufzuzeichnen,  da  bei 
grossen  Apparaten  die  Abkühlung  durch  einfachen  Wärme- 
ausgleich sehr  gering  ist;  3)  das  Volumen  der  Reagentien, 
Gemische  und  Lösungen,  ev.  deren  Volumenänderung  fest- 
gestellt werden.  — Bei  den  einzelnen  Versuchen  sind  daher 
die  Apparate  und  Gefässe  genau  so  zu  wählen,  wie  sie 
später  bei  der  Ausführung  im  Grossen  vorzusehen  sind. 
Die  Anleitung  für  diese  Arbeiten  ist  bereits  in  dem  Ab- 
schnitt über  „das  präparative  Arbeiten“  gegeben  worden. 
Eine  Nachprüfung  der  einzelnen  gewonnenen  Daten  wird  als- 
dann durch  Arbeiten  mit  grösseren  Mengen,  ev.  durch  halb- 
grosse Versuche  mit  25 — 100  kg  Material  vorgenommen. 

Die  Kalkulation  der  technischen  Installation  kann  als- 
dann aufGrund  der  gewonnenen  Arbeitsvorschriften  ausgeführt 
werden.  Die  Berechnungen  erfolgen  auf  Basis  einer  ge- 
wünschten Tagesproduktion,  wofür  ein  Absatz  gefunden  wer- 
den kann.  Es  sind  hierfür  zuerst  alle  Dosen  an  Reagentien 
und  Hilfsstoffen  sowie  alle  Volumina  von  Lösungen  und 
Gemischen  zu  berechnen.  Hierauf  ist  zu  entscheiden,  wie 
gross,  der  Apparate  wegen,  das  eigentliche  Reaktionsgemisch 
zu  wählen  ist  und  in  welchem  Verhältnis  dessen  Auf- 
arbeitung erfolgen  soll.  Es  muss  daher  ermittelt  werden, 
wieviel  Zeit  jede  einzelne  Arbeit,  sei  es  Chargieren,  An- 
heizen, Heizen,  Abkühlen,  Aufarbeiten,  Reinigen  etc.  etc. 
erfordert;  dann  gelten  folgende  Erwägungen:  Reaktionen, 
welche  glatt  und  schnell  verlaufen  und  leicht  aufzuarbeitende 
Gemische  liefern,  werden  als  kontinuierlicher  Betrieb  ein- 
gerichtet. Sämtliche  Apparate  und  Gefässe  sind  so  gewählt, 
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dass  das  Gemisch  fortlaufend  in  ihnen  weiter  verarbeitet 
werden  kann.  Soll  die  Produktion  einer  solchen  Anlage 
erhöht  werden,  so  ist  Tag-  und  Nachtschicht  einzuführen 
oder  eine  zweite,  gleiche  Anlage  einzurichten.  — Die  Aus- 
führung der  Reaktionen  erfolgt  periodisch,  wenn  die  Reak- 
tion im  Grossen  besser  zu  leiten  ist  oder  relativ  geringeren 
Heiz-  bezw.  Kraftbedarf  erfordert,  weshalb  der  Betrieb  in 
seiner  Gesamtheit  oder  bezüglich  einzelner  Arbeiten  für 
grosse  Tagesproduktion  eingerichtet  wird.  Die  Reaktions- 
gemische der  ursprünglichen  Materialien  oder  Zwischen- 
produkte werden  unter  Berücksichtigung  dieser  Gesichts- 
punkte in  geeigneter  Grösse  gewählt.  Die  Gefässe  für  die 
hierbei  kontinuierlich  vorgesehenen  Arbeiten  bemisst  man 
selbstverständlich  so  gross,  dass  diese  Aufarbeitung  in  dem 
Masse  weitergeführt  werden  kann,  wie  dies  die  Tagespro- 
duktion erheischt.  Soll  letztere  erhöht  werden,  so  müssen 
nur  noch  Gefässe  für  die  früher  kontinuierlichen  Arbeiten 
aufgestellt  werden. 

Die  Grösse  der  Apparate  und  Gefässe  richtet  sich 
nach  dem  Zeitbedarf  jeder  Arbeit  und  den  bestehenden 
Volumenverhältnissen.  Zwischenarbeiten  müssen  so  aus- 

führbar sein,  dass  die  Reaktionen  auf  Grund  der  erzielbaren 
Ausbeuten  im  richtigen  Turnus  angesetzt  werden  können. 
Die  Form  und  die  Grössenverhältnisse  der  Gefässe  müssen 
die  nötige  Reaktionsleitung  ermöglichen  und  die  mechan- 
ischen Arbeiten  sicher  und  bequem  ausführen  lassen. 
Schmale,  hohe  und  flache,  breite  Formen  bieten  im  Ver- 
hältnis zur  Flüssigkeitsmenge  grosse  Oberflächen  für  ther- 
mische Einwirkungen.  Für  starke,  mechanische  Arbeits- 

leistungen wählt  man  hohe  Formen  oder  liegende  cylin- 
drische  Gefässe,  für  Handarbeiten  die  breite,  kastenartige 
Form.  Das  Dekantieren  und  Scheiden  von  Niederschlägen 
oder  Flüssigkeiten  wird  in  hohen  oder  halbkugelförmigen 
Gefässen  vorgenommen,  etc.  Die  Anbringung  von  Armaturen 
an  Apparaten  und  Gefässen  (Hähne,  Deckel,  Anschlüsse  für 
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Vakuum  und  komprimierte  Luft,  Thermometerrohre,  Heber, 
Probierhähne,  Rührwerk,  Wasser-  und  Dampfleitung,  Kühl- 
i rohre  etc.  etc.)  richtet  sich  nach  den  gewünschten  besonderen 
Zwecken.  Als  Material  verwendet  man  Kupfer  für  Koch- 
gefässe,  Gusseisen  für  Arbeiten  mit  konz.  Säuren,  Blei  und 
verbleite  Gefässe  für  verdünnte,  saure  Lösungen,  Schmiede- 
eisen für  alkalische  Flüssigkeiten  und  überhaupt  für  grosse 
Gefässe,  Holz  für  Arbeiten  mit  neutralen  oder  schwach 
sauren  Lösungen.  Man  wird  das  Material  verstärken,  wo 
es  stärker  beansprucht  wird.  — Die  einzelnen  Apparate 
und  Gefässe  werden  meist  in  fortlaufender  Reihenfolge 
aufgestellt.  Bei  Grossbetrieben  hingegen  vereinigt  man  in 
einem  Gebäude  nur  gleiche  Arbeiten.  Jedenfalls  ist  die 
Anordnung  so  zu  treffen,  dass  der  Transport  der  Gemische 
und  Lösungen  leicht  erfolgen  kann.  Für  den  Transport 
; dienen  Pumpen  oder  bei  geschlossenen  Gefässen  das  Va- 
k kuum  oder  komprimierte  Luft.  Der  Transport  mit  Druckluft 
k kann  auch  so  bewerkstelligt  werden,  dass  man  die  Flüssig- 
- keiten  in  starkwandige,  geschlossene  Kessel  (Montejus)  ab- 
1 lässt  und  von  hier  aus  dann  weiterschickt,  ev.  in  ein 
höher  stehendes  Reservoir.  Letzteres  wählt  man,  wenn  bei 
jl  - grösseren  Flüssigkeitsmengen  zu  beliebigen  Zeiten  grössere 
: und  kleinere  Entnahmen  stattfinden  sollen  und  der  Transport 
auf  grosse  Entfernungen  hin  zu  erfolgen  hat.  — Die  Aufstellung 
j der  Apparate  hat  auch  unter  Berücksichtigung  der  vorhandenen 
Züge,  Leitungen  und  Kanäle  zu  geschehen.  Ferner  muss 
J für  jeden  Apparat  und  jedes  Gefäss  der  nötige  Platz  zum 
‘Manipulieren  und  für  das  Aufstapeln  der  Vorräte  vor- 
handen sein.  Durch  Kombination  all  dieser  einzelnen  Fak- 
toren lässt  sich  die  Grösse  des  nötigen  Arbeitsraumes  und 
üe  Form  der  Gebäude  bestimmen.  — Es  sei  hier  nur 
loch  im  Anschluss  erwähnt,  dass  man  bestrebt  ist,  für 
deinere  periodische  Zwischenarbeiten  Gefässe  zu  wählen, 
velche  verschiedenen  Zwecken  dienen  können. 

Die  zusammenhängende  Beschreibung  der  Arbeits- 
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raethode  an  der  Hand  des  Installationsplanes  wird  als  Fa- 
brikationsverfahren bezeichnet.  Diesem  ist  die  Kalkulation 
des  Materialienverbrauches,  des  Bedarfes  an  Kohlen,  Wasser 
und  Dampf,  an  mechanischer  Kraft  und  Handarbeit  pro 
Produktionseinheit  beizufügen.  Ebenso  ist  fiir  die  Waren- 
abschlüsse eine  Aufstellung  des  monatlichen  Materialien- 
bedarfes nötig.  Die  kaufmännische  Kalkulation  wird  die 
Herstellungskosten  des  Produktes  mit  den  Kosten  der  An- 
lage ihrer  Amortisation,  sowie  sonstigen  allgemeinen  Un- 
kosten verknüpfen,  um  so  den  wahren  Einstandspreis  und 
die  voraussichtliche  Rentabilität  der  Anlage  zu  berechnen. 
Letztere  muss  auch  noch  gesichert  sein,  wenn  (wie  dies 
stets  nötig  ist  für  etwaigen  Ausfall  bei  der  Fabrikation) 
eine  Verminderung  der  Ausbeute  und  ein  etwaiger  Verlust  ] 
durch  Preisschwankungen  in  die  Rechnung  eingesetzt  wird. 

Bei  geeigneter  Apparatewahl,  d.  h.  sorgfältig  ausgeführten 
Laboratoriumsarbeiten,  tritt  eine  Verringerung  der  Ausbeute 
bei  der  Fabrikation  selten  ein,  oder  sie  liess  sich  voraus- 
sehen und  wird  dann  erst  durch  halbgrosse  Vorversuche 
klargestellt.  Der  analytische  Charakter  der  Trennungen, 
das  Aufarbeiten  der  Gemische,  ändert  sich  kaum  oder  nur 
zum  Vorteil  der  Ausbeute. 

Die  Art  des  Aufbaues  einer  Fabrikation  sei  an  einem 
eingerichteten  Betriebe  der  Darstellung  von  Diäthyl-m-ami- 
dophenol  gezeigt.  Das  Verfahren  ist  folgendes: 

240  kg  Diäthylanilin  werden  in  dünnem  Strahle  in 
240  kg  Schwefelsäure  einfliessen  gelassen.  Die  Temperatur 
steige  hierbei  nicht  über  750.  Das  so  gebildete  Sulfat  wird 
in  einen  Sulfurierkessel  gebracht,  worauf  man  unter  gutem 
Rühren  700  kg  rauchende  Schwefelsäure  von  40 °/0  Anhy- 
dridgehalt  einfliessen  lässt.  Die  Temperatur  des  Gemisches 
ist  bei  beendigtem  Zusatze  auf  1250  gestiegen  und  wird 
auch  auf  dieser  Höhe  während  4 Stunden  erhalten.  Flat 
sich  alsdann  das  Gemisch  auf  70°  abgekühlt,  so  bläst  man 
durch  ein  Heberrohr  die  Hälfte  der  Flüssigkeit  in  eine 
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Kalkmilch,  welche  in  3000 — 3200  Litern  Wasser  400  kg 
gelöschten  Kalk  enthält.  Ist  der  Kalk  genau  neutralisiert, 
so  rührt  man  noch  eine  Lösung  von  60  kg  Soda  ein.  Man 
hat  nun  die  Natriumsalze  der  Diäthylanilinsulfosäuren  in 
Lösung.  Das  gekalkte  und  sodierte  Gemisch  wird  filtriert 
und  das  Filtrat  eingeengt.  Der  Rest  des  Sulfurierungs- 
. gemisches  wird  in  gleicher  Weise  behandelt.  Die  konzen- 
; trierten  Lösungen  der  Sulfosalze  werden  nach  Zusatz  von 
175  kg  kaustischer  Soda  soweit  eingedampft,  dass  die  Tem- 
peratur des  Gemisches  auf  160 — 170°  steigt.  Das  Gemisch 
ist  dann  genügend  getrocknet,  so  dass  beim  nachfolgenden 
'Schmelzen  kein  zu  lebhaftes  Schäumen  erfolgt.  Die  Natron- 
: gemische  (von  4 — 5 Sulfurierungen)  werden  dann  in  einem 
'Schmelzofen  langsam  auf  eine  Temperatur  von  300°  ge- 
bracht. Zu  diesem  Zwecke  wird  das  Gemisch  in  Anteilen 
won  je  25  kg  in  besonderen  gusseisernen  Schmelzröhren  in 
dem  Schmelzofen  erhitzt.  Die  fertigen  Schmelzen  werden 
nin  einem  schmalen,  hohen  Gefäss  gelöst.  Die  erhaltenen 
1 Laugen  säuert  man  in  5 Anteilen  mit  Schwefelsäure  (je 
-'280 — 300  kg)  an  und  vertreibt  alsdann  die  freiwerdende, 
> schweflige  Säure  durch  Kochen.  Ist  dieses  erfolgt,  so 
oumpt  man  die  Flüssigkeit  in  ein  verbleites,  halbrundes 
Sefäss  und  fügt  hier  bis  zur  nur  noch  schwach  sauren 
Reaktion  Sodalösung  hinzu.  Auf  der  konzentrierten  Natrium- 
»ulfatlösung  scheidet  sich  das  ölige  Amidophenolsulfat  ab. 
Man  hebert  nun  die  Mutterlaugen  ab  und  behandelt  das 
'zurückgebliebene  Öl  mit  trockener  Soda,  bis  eine  Probe 
les  Gemisches  mit  Wasser  ohne  ölige  Abscheidung  zu  ver- 
iünnen  ist.  Für  die  Behandlung  eines  Anteiles  werden 
i'-a.  80  kg  Soda  verbraucht.  Das  behandelte  Öl  wird 
herauf  mit  Wasser  angerührt  und  verdünnt.  Es  fällt 

uerbei  das  Amidophenol  flockig  aus.  Dieses  wird  ab- 
iltriert.  Man  erhält  pro  Behandlung  ca.  170  kg  Rohphenol, 
las  Filtrat  des  Phenols  und  die  Mutterlaugen  (nach  dem 
I Wskrystallisieren  des  Natriumsulfates)  werden  mit  Äther 
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extrahiert.  Die  gesamten  Wässer  liefern  30 — 35  kg  extra- 
hiertes Amidophenol.  — Das  Rohphenol  wird  in  Anteilen  von  j 
250  kg  in  emaillierten  Randkesseln  geschmolzen  und  dann  jj 
nach  Einrühren  von  ca.  50  kg  Toluol  zur  Krystallisation  * 
beiseite  gestellt.  Pro  Krystallisation  erhält  man  ca.  140  kg  I 
reines  Phenol.  Die  Mutterlaugen  und  Waschflüssigkeiten 
werden  behufs  Wiedergewinnung  des  Toluols  destilliert,  j 
Der  Rückstand,  teerhaltiges  Phenol,  wird  in  Salzsäure  ge- 
löst und  fraktioniert  mit  Soda  gefällt.  Das  so  gereinigte 
Produkt  wird  ebenfalls  krystallisiert. 

Für  diese  Fabrikation  dient  folgende  Apparatur: 

Das  Sulfat  wird  in  zwei  emaillierten  Randkesseln  (von 
je  250  Litern),  welche  mit  einem  Rührwerk  versehen  sind 
und  in  einem  niedrigen  Kühlfass  stehen,  hergestellt.  Das 
noch  warme,  leichtflüssige  Gemisch  wird  mittels  thönerner 
Kasserolle  in  Steintöpfe  geschöpft  und  dann  in  den  Sul-  I 
furierungskessel  geschüttet.  Dieser  geschlossene  Kessel  von 
850  Liter  Inhalt  trägt  ein  Rührwerk,  welches  von  einer 
kleinen  Dampfmaschine  angetrieben  wird.  Der  Deckel  des 
Kessels  ist  mit  einem  kleineren  Mannlochdeckel,  einem  An- 
schluss für  komprimierte  Luft,  einem  Thermometerrohr  und 
einem  Heberrohr  versehen.  Der  Kessel  ist  in  einen  Ofen 
(2  : 1,7  : 1,7  m)  mit  kleiner  Feuerung  eingemauert.  Ein 
Aufzug  für  die  Säure,  eine  Treppe  am  Ofen,  eine  Wage 
und  ein  Heber  ergänzen  die  Ausrüstung.  Die  rauchende 
Schwefelsäure  wird  in  einer  besonderen,  mit  Dampf  heiz- 
baren Trockenkammer  vorgewärmt  und  geschmolzen. 

Das  Kalken  des  Gemisches  wird  in  einem  kasten- 
förmigen Gefäss  (1,2  : 1,6:  2,4  m)  von  4600  Liter  Inhalt 
vorgenommen.  Die  Heberrohrleitung  des  Kessels  ragt  in 
einer  Ecke  ca.  0,5  m weit,  freistehend,  in  den  Kasten  hinein. 
Oberhalb  des  Kastens  ist  ein  Hahn  der  Wasserleitung,  an 
der  Seite  ein  Podest  angebracht,  damit  die  Flüssigkeit 
von  Hand  aus  bequem  durchgerührt  werden  kann.  Der 
für  das  Kalken  nötige  Ätzkalk  wird  in  einem  besonderen 
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Raume  gelöscht  und  gesiebt.  Zu  ersterem  Zwecke  wird  der 
Kalk  in  nicht  zu  starker  Schicht  ausgebreitet  und  mit 
Wasser  (Giesskanne)  begossen.  Die  grösseren  und  nicht 
J angegriffenen  Stücke  werden  mit  einem  Rechen  entfernt 
und  nochmals  mit  Wasser  behandelt.  Den  gelöschten  Kalk 
j lässt  man  einen  Tag  ausgebreitet  liegen  und  siebt  ihn  als- 
dann  in  einem  Sechskantsieb,  welches  in  einem  Kasten  ein- 
L gebaut  ist  und  von  einer  kleinen  Maschine  angetrieben 
( wird.  Der  gesiebte  Kalk  wird  in  grossen,  mit  Handhaben 
(versehenen  Kisten  direkt  nach  dem  Betrieb  transportiert 
oder  in  einem  kastenartigen  Behälter  (ca.  2000  Liter)  auf- 
_ gestapelt.  Der  Ätzkalk  selbst  ist  in  einer  angrenzenden  Vor- 
; : ratskammer  untergebracht.  — Das  Sodieren  der  Kalksalze 
liwrird  durch  Sodalösung  bewirkt.  Letztere  wird  in  einer 
1 ITonne,  in  welche  Wasser  geleitet  und  ein  Dampfrohr  ein- 
3t  gebracht  werden  kann,  hergestellt.  Für  den  Transport  der 
jLLösung  nach  dem  Gemisch  dienen  Eimer. 

Das  Filtrieren  des  sodierten  Gemisches  wird  in  einer 
Tilterpresse  mit  10  Kammern  vorgenommen.  Die  zwei- 
tieflige  Druckpumpe  der  Presse  trägt  einen  starkwandigen 
: Schlauch  mit  eisernem  Rohr  am  Ende  für  das  Ansaugen 
üer  Lösung.  Die  Ablaufrinne  der  Presse  schickt  die  fil- 
rrierte  Lösung  und  die  ersten  Waschwässer  in  einen  flachen 
Hasten  (1,9  :o,4:o,8  m);  die  späteren  Waschwässer  fliessen  in 
inen  versenkten  Behälter  (0,8  : 0,8  : 1,6  m)  von  ca.  1000  1 
nhalt.  Die  Presse  trägt  Anschluss  an  die  Wasser-  und  Druck- 
fftleitung.  Die  Brote  (Calciumsulfat)  der  Presse  werden  in 
wei  flache  Kästen  entleert  und  in  diesen  auf  einem  Hand- 
wagen nach  dem  Schuttabladeplatz  gefahren.  Für  das 
iltrieren  einer  Hälfte  des  Sulfurierungsgemisches  sind  1 1 
Messungen  nötig.  Die  Lösungen  werden  aus  den  Behältern 
urch  zwei  Centrifugal-Handpumpen  nach  den  Abdampf- 
fannen  gebracht. 

Die  Abdampfungsvorrichtung  besteht  aus  einer  grossen 
fanne  (4,6 : 1,5  *.  0,4  m)  von  ca.  2700  1 Inhalt  und  einer  halb- 
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runden  (2,5:  1,5: 1 m)  Pfanne  von  ca.  1800  1 Inhalt.  Letztere 
steht  oberhalb  der  grossen  Feuerung,  während  die  grössere 
Pfanne  durch  die  Abgase  geheizt  und  ihr  Inhalt  nur  vorge- 
wärmt wird.  Ein  eingehängter  Heber  besorgt  automatisch 
den  Transport  der  Wässer  in  die  eigentliche  Eindampf- 
pfanne. Ist  eine  genügende  Konzentration  der  Laugen 
einer  Operation  erreicht,  so  löst  man  in  ihnen  die  nötige 
Menge  kaustische  Soda  und  dampft  unter  Rühren  mit 
einem  eisernen  Handrührer  ein,  bis  die  Masse  dick  ge- 
worden ist  und  nicht  mehr  schäumt.  In  diesem  Augen- 
blicke schöpft  man,  bei  bedecktem  Feuer,  den  Inhalt  heraus 
und  lässt  ihn  durch  eine  Rinne  nach  zwei  hintereinander 
angeordneten,  kleineren  halbrunden  Pfannen  (i,g  10,9: 0,5  m) 
zu  je  500  1 Inhalt  fliessen  und  verteilt  ihn  hierin  gleich- 
mässig.  In  diesen  Pfannen  wird  die  Masse  unter  Umrühren 
stärker  geheizt  und  getrocknet,  bis  die  Temperatur  auf 
160 — 170°  gestiegen  ist.  Das  so  erhaltene  Gemisch  für  die 
Schmelzen  wird  mit  Schaufeln  herausgestochen  und  in 
kleinere  Plateaus  (Bleche  mit  niederem  Bord)  geleert.  In 
letzteren  wird  die  Masse  erkalten  gelassen,  worauf  die  Brote 
in  einem  flachen  starkwandigen  Kasten  mit  einem  Stössel 
zerkleinert  werden.  Das  zerkleinerte  Gemisch  wird  in  gut 
verschlossenen  Tonnen  oder  Kästen  aufbewahrt.  Als  Be- 
darf für  den  Heizer  sind  Schaufeln,  Schür-  und  Abschlack- 
eisen, Hammer,  Aschenkasten  und  2 Schubkarren  vor- 
gesehen. 

Die  Sulfoschmelzen  werden  in  einem  grossen  Ofen 
(5,8:  2:0,5  m),  welcher  zwei  Feuerungen  besitzt  und  ein  Luft- 
bad darstellt,  vorgenommen.  Die  Deckplatte  des  Luftbades 
trägt  20  kreisrunde  Öffnungen,  in  welche  die  Schmelz- 
röhren mit  dem  Gemisch  eingehängt  werden  können,  da 
sie  an  ihrem  oberen  Ende  einen  grösseren  Bord  tragen. 
Die  Schmelzröhren  werden  mit  zwei  Deckeln,  welche  mittels 
Klammern  und  Keilen  aufgepresst  werden  können,  ver- 
schlossen. Der  obere  Deckel  trägt  ein  kurzes  Rohr,  um 
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die  Wasserdämpfe  entweichen  zu  lassen.  Die  Röhren  wer- 
den zu  je  zwei  durch  einen  Flaschenzug  bis  zur  Höhe  des 
Ofens  gehoben  und  dann  mittels  Laufkrahn,  welcher  auf 
einem  in  geringer  Entfernung  von  der  Decke  angebrachten 
Gleis  läuft,  nach  den  betreffenden  Öffnungen  des  Ofens 
transportiert  und  in  diesen  eingelassen.  Das  Beschicken 
. der  Röhren  erfolgt  mittels  eingesetzten  Trichters.  Es  sind 
40  Röhren  (0,2  Dm.:  1,5  m L.)  vorhanden,  da  der  Ofen 
vso  oft  neu  beschickt  wird,  als  diese  Röhren  entnommen 
[ werden.  Der  Ofen  ist  von  einem  Podest  mit  Treppe  um- 
; geben.  Die  Dosis  an  Gemisch  wird  in  schmalen  Hand- 
h tasten  abgewogen.  Die  Röhren  sind  während  des  Füllens 
rin  schräger  Stellung  an  einen  gemauerten  Bock  gelehnt. 

Das  Auflösen  der  Schmelzen  wird  in  einem  langen, 
lachmalen  und  hohen  Kasten  (5,8  : 0,5  : 2 m)  von  5500  1 In- 
; malt,  welcher  Querstäbe  für  das  Auflegen  der  Röhren  trägt, 
i ) jewirkt.  In  dem  unteren  Teil  ist  eine  Welle  mit  Rühr- 
i .irmen  angebracht.  Letztere  wird  durch  eine  Transmission 
j . ingetrieben.  Der  Rührer  ist  durch  einen  eingelegten  Sieb- 
I ’ ^wischenboden  gegen  herabfallende  grössere  Stücke  ge- 
i achützt.  Die  Ausrüstung  des  Lösekastens  vervollständigt 
iin  Wasserzufluss,  ein  Dampfverteilungsrohr,  ein  Verschluss- 
; titück  mit  Ablasshahn  und  ein  seitliches  Podest.  Die  er- 
1 walteten  Schmelzröhren  werden  nach  Entfernung  der  Deckel 
nittels  des  Aufzuges,  nach  dem  in  fortschreitender  Linie 
lufgestellten  Lösekasten  gebracht  und  dort  eingehängt.  Ihr 
nhalt  wird  durch  das  heisse  Wasser  des  Behälters  leicht 
jelöst.  Das  Lösen  und  Reinigen  der  Röhren  unterstützt 
nan  durch  Loslösen  der  Schmelze  mit  einem  eisernen 
{Spatel.  Die  Wassermenge  des  Behälters  genügt,  um  den 
-nhalt  von  120  Röhren  zu  lösen. 

Die  Behandlung  der  Laugen  mit  Säure  erfolgt  in  einer 
' starken,  gusseisernen  Pfanne  (2,5  : 1,4  : 0,5  m)  von  1750  1 In- 
1 ialt,  welche  in  die  Erde  versenkt  ist  und  einen  Holzdeckel 
| Tägt.  Die  eine  Hälfte  des  letzteren  ist  beweglich,  die  andere 
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trägt  einen  Verbindungskanal  nach  dem  Kamin  und  Öff- 
nungen für  den  Laugen-  und  Säurezufluss.  Die  Schwefel- 
säure wird  aus  einem  verbleiten  Fass  in  das  Gemisch  ab- 
gehebert. In  der  Pfanne  liegt  ein  Dampfverteilungsrohr. 
Die  Flüssigkeit  wird  von  Hand  aus  mit  einem  Rührer  durch- 
gerührt. Nach  der  Behandlung  lässt  man  absitzen  und 
pumpt  die  klare  Flüssigkeit  ab,  während  der  Rückstand 
filtriert  und  auf  dem  Filter  mit  heissem  Wasser  gewaschen 
wird. 

Die  Behandlung  der  sauren  Lösung  mit  Soda  wird  in 
einem  halbrunden,  verbleiten  Gefäss  (1,8  : 1,1  m)  von  2000  1 
Inhalt  vorgenommen.  Ein  Heber,  ein  flaches  Gefäss  und 
eine  Pumpe  nebst  Rohrleitung  dienen  zum  Transport  der 
Mutterlaugen  nach  den  Krystallisationsgefässen.  Für  das 
Verdünnen  der  Öle  ist  ein  Wasserzufluss  nötig. 

Für  das  Filtrieren  des  abgeschiedenen  Amidophenoles 
dient  eine  auf  einem  Podest  stehende  Filterpresse  mit  10 
Kammern.  Die  Filtrate  fliessen  in  zwei  Kufen  von  je  1800  1 
Inhalt,  welche  ihrerseits  so  hoch  stehen,  dass  die  Lösungen 
durch  eigenes  Gefälle  nach  dem  flachen  Reservoir  (2000  1) 
in  dem  Ätherextraktionsraum  fliessen  können.  Zwei  Kästen 
und  3 Tonnen  dienen  zur  Aufnahme  der  Brote. 

Die  Mutterlaugen  werden  nach  beendeter  Krystallisation 
in  die  erwähnten  Kufen  gepumpt,  um  ebenfalls  nach  der 
Extraktion  zu  fliessen.  Der  Extraktor  fasst  400  1.  Für  das 
Manipulieren  sind  ein  Eimer  für  den  Ablass  beim  Dekan- 
tieren, ein  kleines  Gefäss  für  das  extrahierte  Phenol  und 
ein  Steinkrug  zum  Entleeren  des  Destillierkessels  nötig. 

Die  Reinigung  des  rohen  Amidophenols  fordert  an 
Gefässen:  3 Krystallisiergefässe  (Randkessel)  ä 250  1 In- 
halt, ein  Wasserbad  (aus  einer  Tonne  hergestellt),  3 Gefässe 
zu  200  1 Inhalt  für  das  fraktionierte  Fällen  der  Phenol- 
lösungen, 3 Tonnen  zum  Lösen  der  teerhaltigen  Produkte, 

4 Filterböcke,  2 Schaumlöffel,  kleine  Gefässe  für  die  teer- 
haltigen Produkte  und  ein  Steinkrug  für  die  Säureentnahme. 
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. Die  Krystalle  werden  auf  einer  Nutsche  (0,7  m Durchm.) 

I gewaschen.  Die  Krystalle  werden  nach  dem  Trocknen  durch 
I Ausschleudern  noch  auf  15 — 20  Tragbrettern  ausgebreitet, 

, damit  sie  völlig  lufttrocken  an  das  Lager  abgeliefert  wer- 
den können. 

Eine  Destillierblase  von  300  1 Inhalt  dient  zur  Destilla- 
|.;ion  der  Toluollösungen. 

Die  Verteilung  der  einzelnen  täglichen  Arbeiten  zeigen 
.'olgende  Angaben,  welche  auch  gleichzeitig  einen  Anhalt 
. ür  das  später  aufgeführte  Beispiel  einer  Fabriksbuchführung 
:;;eben. 

Am  1.  des  Monats  wird  das  Sulfat  für  eine  Operation 
eergestellt,  welche  Arbeit  von  einem  Arbeiter  in  7 — 8 
stunden  ausgeführt  werden  kann.  Nach  beendeter  Um- 
eetzung  wird  das  Gemisch  in  den  Sulfurierkessel  eingetragen, 
'erner  sind  ca.  800  kg  Kalk  zu  löschen  (4  Std.  Arbeit) 
ind  7 — 8 Kübel  mit  rauchender  Schwefelsäure  in  die 
Trockenkammer  einzustellen,  um  diese  vorzuwärmen  und 
uu  schmelzen.  — Am  2.  Tag  wird  die  Sulfurierung  von 
eem  Vorarbeiter  ausgeführt.  Der  ausgebreitete,  gelöschte 
Talk  wird  gesiebt  (6 — 8 Std.).  Im  Laufe  des  Nachmittags 
i ird  die  Kalkmilch  für  die  Neutralisation  des  Gemisches 
ngerührt  (2  Arbeiter  3/4  Std.).  — Am  3.  Tag  früh  wird 
. ie  Hälfte  des  Sulfurierungsgemisches  in  die  Kalkmilch 
bgeblasen  (ix/2  Std.).  Hat  der  Vorarbeiter  die  Neutrali- 
ition  festgestellt,  so  wird  die  Sodalösung  eingetragen,  noch 
/4  Stunde  lang  gut  durchgerührt  und  dann  sogleich  die 
ilterpresse  gefüllt  (x/4  Std.).  Hierbei  hat  ein  Arbeiter  das 
; emisch  zu  rühren,  drei  Arbeiter  bedienen  die  Pumpe.  Das 
uswaschen  der  Brote  in  der  Filterpresse  dauert  1 Stunde; 
a.s  nötige  Wasserquantum  beträgt  600  1.  Das  Ausblasen 
ad  Trocknen  der  Brote  nimmt  20 — 25  Minuten,  das 
.erausnehmen  der  Brote  und  Reinigen  der  Presse  x/4  Stunde 
Anspruch.  An  dem  gleichen  Tage  wird  die  Presse  noch 
| ermal  gefüllt.  Immer  gilt  es,  die  Arbeitspause  (früh, 
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mittags)  günstig  zu  verwenden,  indem  vorher  die  Presse 
noch  neu  beschickt  wird.  Es  kann  nun  von  dem  Heizer 
auch  mit  dem  Eindampfen  begonnen  werden.  — Am  4.  Tage 
wird  fünfmal  die  Presse  gefüllt;  ferner  wird  Kalk  gelöscht.  — 
Am  5.  Tage  wird  der  Rest  des  Gemisches  abfiltriert,  dann 
Kalkmilch,  unterVerwendung  der  jeweilig  letztenWaschwässer 
und  reinen  Wassers,  angerührt  und  die  zweite  Hälfte  des 
Sulfuriergemisches  abgeblasen.  Es  kann  die  Presse  noch 
viermal  gefüllt  werden.  Ferner  wird  Sulfat  hergestellt, 
Kalk  gesiebt  und  die  rauchende  Schwefelsäure  in  die 
Trockenkammer  gebracht.  — Am  6.  Tage  wird  eine  Sul- 
furierung ausgeführt  und  die  Presse  fünfmal  gefüllt.  — Am 
7.  Tage  (Sonntag)  wird  der  Schmelzofen  angeheizt  und  das 
Eindampfen  wie  sonst  täglich  fortgesetzt.  — Am  8.  Tage 
werden  die  zwei  letzten  Pressungen  der  1.  Operation  aus- 
geführt. Gleichzeitig  wird  der  Ofen  mit  20  Schmelzröhren 
beschickt.  Hierfür  sind  6 Arbeiter  nötig.  Der  Vorarbeiter 
besorgt  das  Beschicken  der  Röhren,  1 Arbeiter  wiegt  die 
Dosen  ab,  ein  anderer  trägt  auf  die  Deckel  die  als  Dich- 
tung dienende  Lehmschicht  auf,  ein  Arbeiter  hilft  dem 
Vorarbeiter  beim  Verschliessen  und  Manupulieren  der 
Röhren,  2 Arbeiter  bedienen  den  Flaschenaufzug  und  be- 
sorgen das  Einträgen  der  Röhren;  der  Heizer  überwacht  j- 
die  Heizung  des  Ofens.  Das  Beschicken  des  Ofens  dauert  ; 
ix/2  Stunden.  Die  nötige  Temperatur  des  Luftbades  (300°)  > 
ist  nach  vier  Stunden  erreicht,  worauf  noch  18  Stunden 
lang  die  gleiche  Temperatur  innegehalten  wird.  Am 
gleichen  Tage  wird  noch  die  erste  Hälfte  der  2.  Opera- 
tion gekalkt  und  die  Presse  noch  dreimal  gefüllt.  Die 
Laugen  der  ersten  Operation  sind  nun  soweit  eingedampft, 
dass  sie  sämtlich  in  die  halbrunde  Pfanne  geschöpft  werden 
können.  Die  Wässer  der  2.  Operation  kommen  alsdann 
in  die  grosse  Pfanne.  Bei  dieser  Gelegenheit  werden  nach- 
mittags erst  die  Pfannen  vom  Kesselstein  (4  Arbeiter 
2 Std.)  befreit.  Ein  Cylinder  mit  kaustischer  Soda  wird  js 
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zerschlagen;  der  Inhalt  wird  in  einem  niedrigen , ver- 
schliessbaren,  eisernen  Gefäss  aufbewahrt.  — Am  9.  Tage 
früh  werden  20  Schmelzröhren  aus  dem  Ofen  genommen 
und  ebenso  viele  wieder  eingesetzt.  Die  Presse  wird  vier- 
mal gefüllt.  In  den  eingeengten  Sulfosalzlösungen  wird 
;die  kaustische  Soda  aufgelöst.  Um  11  Uhr  vormittags 
wird  das  Gemisch  in  die  kleinen  Pfannen  umgefüllt  (l/2  Std.); 
:.im  4 x/2  Uhr  kann  es  aus  diesen  gehoben  werden.  Hierbei 
laben  2 Arbeiter  zu  rühren,  2 Arbeiter  leeren  die  Pfannen, 
t Arbeiter  zieht  die  beschickten  Plateaus  (Bleche  mit  nie- 
derem Bord)  weg.  Um  *^3  Uhr  werden  die  erkalteten 
vlöhren  geöffnet  und  in  den  Lösekasten  eingehängt  (3/4  Std.), 
.im  5i/2  Uhr  werden  sie  wieder  aus  diesen  entfernt.  Seit  Be- 
ginn der  Schmelzen  wird  auch  nachts  geheizt;  der  Arbeiter 
der  Extraktion  besorgt  dies.  Auch  hat  er  die  Deckel  der 
dlöhren  zu  reinigen.  — Am  10.  Tag  wird  der  Ofen  be- 
cchickt,  das  Gemisch  für  diese  Schmelzen  zerschlagen 
22  Arbeiter  3 Std.)  und  gewogen,  viermal  die  Presse  ge- 

Iiillt,  Sulfat  dargestellt  und  die  zweite  Hafte  der  2.  Opera- 
ton gekalkt.  Ferner  sind  noch  die  Schmelzen  aufzulösen. 

Arbeiter  machen  je  2 Stunden  Überschicht.  — Am  11., 

. 2.,  13.  Tage  werden  die  Arbeiten  analog  weiter  geführt.  — 
i m 15.  Tage  beginnt  neben  der  fortlaufenden  Sulfurierungs- 
' rbeit  das  Behandeln  der  Schmelzen.  Die  geeignete  Flüssig- 
-dtsmenge  wird  in  die  Pfanne  abgelassen  (J/4  Std.),  worauf 
ie  Behandlung  mit  der  Säure  (1  Arbeiter  3 Std.)  vor- 
inommen  wird.  Hierauf  heizt  man  noch  3/4  Stunden  lang 
it  Dampf  und  pumpt  (I/2  Std.)  alsdann  die  Flüssigkeit 

Idas  halbrunde  Gefäss.  Der  Zusatz  der  Sodalösung 
•aucht  2^2  Stunden  (2  Arbeiter);  nach  halbstündigem  Ab- 
tzenlassen hebert  man  die  Mutterlaugen  ab  (x/2  Std.) 
k1  pumpt  sie  (1  Arbeiter)  in  die  Krystallisiergefässe.  Das 
^handeln  der  Öle  mit  trockener  Soda  dauert  x/2  Stunde; 
erauf  wird  das  Gemisch  mit  Wasser  verdünnt  (1  Std.).  — 
m 16.  Tage  wird  gleichzeitig  eine  neue  Laugenmenge 
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angesäuert  und  das  gefällte  Amidophenol  durch  die  Filter- 
presse geschickt.  Nachmittags  werden  die  Presskuchen 
geschmolzen  (3  Std.)  und  abends  noch  das  Toluol  ein- 
gerührt. Mittags  begann  auch  die  Extraktion  der  Amido- 
phenolwässer.  Das  Füllen  des  Extraktors  dauert  x/4  Std., 
ebenso  lange  das  Rühren  und  das  Absitzenlassen.  Das 
Trennen  der  Schichten  und  Beschicken  mit  neuem  Äther 
lässt  sich  in  10  Minuten  ausführen.  Man  extrahiert  die 
Wässer  zweimal  und  heizt  (3/4  Std.)  alsdann,  um  den  ge- 
lösten Äther  abzudestillieren.  Vor  dem  erneuten  Ein- 
füllen ist  der  Apparat  zu  kühlen  (74  Std.).  Die  gesamten 
Arbeiten  erfordern  für  die  Extraktion  2x/2  Stunden.  Es 
können  daher  4 Extraktionen  pro  Tag  ausgeführt  werden.  — 
Der  18.  Tag  bringt  als  neue  Arbeit  das  Aufarbeiten  der 
Krystallisationen.  Es  sind  hierbei  für  Abgiessen  und  Ab- 
waschen der  Krystallkrusten  I/2  Stunde,  für  das  Zerklopfen 
2 Stunden,  für  Abwaschen  auf  der  Nutsche  2 Stunden  zu 
rechnen.  Das  Ausschleudern  behufs  besseren  Trocknens 
dauert  pro  40 — 50  kg  je  */2  Stunde.  Die  Mutterlaugen  K 
und  Waschflüssigkeiten  werden  in  der  Zwischenzeit  destilliert 
Das  Lösen  des  teerhaltigen  Phenoles  und  Klären  der 
Lösung  fordert  I/2  Stunde  Zeit,  das  Filtrieren  alsdann 
1 — 2 Stunden.  Das  fraktionierte  Ausfällen  dauert  T/2  Std.; 
für  Abhebern  der  klaren  Lösung  und  Filtrieren  des  Boden- 
satzes an  gereinigtem  Phenol  ist  I/2  Std.  anzusetzen.  Der 
Filterrückstand  wird  ausgeschleudert. 

Der  Praktikant  soll  diese  kurze  Zusammenstellung 
weiter  in  Art  eines  Stundenplanes  ausarbeiten,  um  sich 
einen  Begriff  der  notwendigen  Arbeitsverteilung  und  Aus- f 
nutzung  der  Zeit  zu  bilden.  Das  Einreihen  der  üblichen  1 
Sulfurierungsarbeiten  bietet  genügend  Gelegenheit  hierzu; 
es  ist  hierbei  zu  berücksichtigen,  dass  ein  Vorarbeiter  und  1 
6 Arbeiter  in  dem  Betriebe  beschäftigt  sind. 


Leistungsfähigkeit  und  Auswahl  der  Apparate  etc. 
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I.  Leistungsfähigkeit  und  Auswahl  der  für  die 
technische  Installation  wichtigsten  Apparate 

und  Gefässe. 


Für  das  Entwerfen  technischer  Installationen  ist  es 
| otwendig,  die  Grössen  Verhältnisse  der  einzelnen  Apparate 
nd  Gefässe  nach  der  Leistungsfähigkeit  üblicher  Modell- 
Drmen  zu  wählen.  Letztere  Angaben  werden  den  Berech- 
ungen  zu  Grunde  gelegt.  Man  wird  stets  gut  thun,  die 
lasse  nicht  zu  knapp  zu  wählen,  da  die  Materialien  und 
emische  bei  ihrer  Verarbeitung  im  Grossen  leicht  kleine 
nterschiede  mit  den  Ergebnissen  der  Laboratoriums  versuche 
tigern  Dies  gilt  besonders  von  den  mechanischen  Be- 
. bedungen;  man  wird  daher  zweckmässig  diese  Arbeiten 
■^st  an  vorhandenen  Apparaten  ausführen,  um  sich  so  gegen 
Irrtümer  zu  sichern.  Nachstehend  sind  die  üblichsten 
pparate  kurz  in  ihrem  Bau  und  ihrer  Leistungsfähigkeit 
izziert.  Das  Beifügen  der  angenäherten  Preise  soll  dem 
r aktikanten  ermöglichen,  auch  einen  Kostenanschlag  von 
Installationen  zu  entwerfen. 


Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 
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Steinbrecher. 

Abmessungen , Kraftbedarf , Leistungen , Gewichte  und  Preise. 
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Der  Kugelsatz  besteht  meist  aus  Kugeln  verschiedener  Grösse.  Ein  geeignetes  Verhältnis 
folgendes: 


Durchmesser  der  Kugeln  125  115  100  80  mm. 

Gewicht  der  Kugeln  200  167  210  73  kg  des  ganzen  Satzes  = 650  kg. 

Die  Abnützung  dieses  Kugelsatzes  beträgt  beim  Mahlen  harten  Materiales  1,35  kg  pro  Tag; 
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Kollergänge  mit  hölzernem  oder  eisernem  Siebwerk  für  selbstthätig  fortschreitenden  Betrieb. 
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Das  Vermischen  der  Materialien  erfolgt  in  sehr  ver- 
| chiedener  Zeit;  so  braucht  z.  B.  das  Vermischen  von  wenig 
l'arbstoff  und  viel  Coupage.je  nach  dem  vorliegenden  Fall 
, — 6 Stunden.  Es  sind  daher  auch  keine  Werte  der  stünd- 
j chen  Leistung  angegeben. 

Öfen. 

i.  Röstöfe?i. 

Die  Stückkiesöfen  bilden  gleichsam  einen  geräumigen 
j .askanal.  Das  Material  wird  auf  einer  Rostfläche  von 
i ,3  m Breite  und  1,5  m Tiefe  in  ca.  60  cm  hoher  Schicht 
j . lsgebreitet.  Die  ca.  2 qm  grosse,  freie  Rostfläche  er- 
möglicht es,  in  24  Stunden  450  kg  Pyrit  abzurösten. 

Bei  Feinkiesöfen  liegt  das  Material  auf  6 Thonplatten 
>n  z.  B.  1,45  m Breite,  2,5  m Länge,  welche  den  Ofen- 
vum  in  Fächer  teilen.  Die  Platten  liegen  abwechselnd  an 
::r  Stirn-  und  Rückseite  an  und  lassen  Fallöffnungen  frei., 
der  Teilraum  (oben  170  mm,  unten  135  mm  hoch)  hat 
ine  Arbeitsöffnung  mit  gusseiserner  Einfassung.  Der  Ofen 
j:  ; 8,8  m lang,  2,65  m hoch;  die  einzelnen  Ofenräume  sind 
|Ü  m breit.  Die  Platten  des  Ofens  werden  erstmalig  zum 
üühen  erhitzt,  dann  breitet  man  das  Röstgut  (150  kg)  auf 
r r obersten  oder  in  kleinen  Anteilen  auf  sämtlichen  Platten 
.s  und  wechselt  die  Beschickung  alle  6 Stunden. 

Ein  Blenderöstofen  ist  z.  B.  2,5  m tief,  6 m breit, 
m hoch  und  in  mehrere  Brennräume  geteilt,  von  denen 
ler  8 Brennplatten  von  1,85  m Länge  und  0,8  m Breite 
thält.  Heizkanäle  (200  mm  hoch,  800  m breit)  sind 
r in  4 Brennplatten  angebracht.  Die  Räume  zwischen 
n Brennplatten  sind  140  mm  hoch.  Die  Beheizung  er- 
-gt  durch  eine  Gasfeuerung.  Ein  derartiger  Ofen  liefert 
24  Stunden  ca.  5000  kg  Röstblende.  Der  Kohlenauf- 
nd  pro  100  kg  Röstblende  beträgt  20 — 32  kg.  — Ein 
deres  Ofenmodell  zeigt  bei  11,15  m Länge,  3,8  m Breite, 
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1,2  m b.,  0,25  m h.).  Die  Feuerung  für  jeden  Brennraum 
misst  1,8  : 0,8  m bei  0,8  : 0,8  m Rostfläche. 

2.  Kalköfen.  (Brennöfen.) 

Der  nötige  Ofenraum  berechnet  sich  unter  Zugrunde-  H 
legung  folgender  Angaben: 

1400  kg  lose  gepackter  Kalkstein  = 625  kg  gebrannter  ; 
Kalk  brauchen  1 cbm  Ofenraum ; für  10  t Ätzkalk  sind  also  1 
16  cbm  Ofenraum  zu  rechnen.  Für  das  Brennen  sind  * 
15 — 2 o°/0  der  Ätzkalkmenge  an  Steinkohle  zu  rechnen. 

Die  Dimensionen  eines  Rumford’schen  Kalkofens  sind  jfl 
folgende:  Der  Ofen  ist  eine  Art  Schachtofen  und  misst  fh 
z.  B.,  für  eine  tägliche  Produktion  von  11000  kg  Stück-  Ji 
kalk,  von  der  Gicht  bis  zu  den  Feuerungen  11,9  m und  $ 
von  dort  bis  zur  Sohle  2,2  m,  im  Ganzen  also  14,1  m.  j 
An  der  Gicht  und  an  der  Sohle  ist  er  1,9  bis  2,1  m weit;  an  :j 
der  weitesten  Stelle  misst  er  2,5  m.  Bis  auf  10  m Höhe 
hat  er  ein  Futter  aus  Chamottesteinen.  Die  Feuerungen  sind  ^ 
seitlich  in  2,2  m Höhe  angebracht  und  münden  durch  ik 
Füchse,  nach  deren  Anzahl  man  drei-,  vier-,  fünfschürige  ‘ 
Öfen  unterscheidet,  in  den  Schachtofen.  Der  Schacht  ist  Jj 
mit  einer  doppelten  Mauer  umgeben,  deren  Zwischenräume 
mit  Sand  ausgefüllt  werden,  um  so  ein  Eintreten  von  Luft  ; 
durch  etwaige  Risse  zu  vermeiden. 

Die  Preise  für  Ringöfen  betragen  bei  einer 
Leistungsfähigkeit  für  den  Tag  von  t:  2,5 — 5 5 — 10  10 — 20 

Mk. : 6 — 8000  8 — 1000  12 — 18000 

3.  Schmelzöfen. 

Man  teilt  die  Schmelzöfen  ein  in  Öfen  für  Handbetrieb 
und  mechanische  Öfen,  Revolver-  oder  Drehöfen. 

Öfen  für  Handbetrieb  (z.  B.  für  Sodaschmelzen)  sind 
Flammöfen  und  bestehen  je  aus  zwei  hintereinander  liegen-  [■ 
den  Herden,  welche  von  den  Flammen  einer  Feuerung  he-  j 
strichen  werden.  Die  Herde  der  Öfen  sind  aus  Chamottet 
hergestellt  und  zwar  so,  dass  der  vordere  Herd  aus  au  I . 
dem  Kopfe  stehenden  Chamottesteinen,  welche  auf  einer  | 


Öfen. 


349 


ettung  von  Chamotte  ruhen,  gebildet  wird,  während  der 
intere,  etwas  höher  liegende  Herd  aus  hochkantig  anein- 
idergereihten  Chamottesteinen  bestehen  kann,  da  er  we- 
„iger  beansprucht  wird.  Der  vordere  Herd  ist  nach  der 
eite  der  Arbeitsthür  um  5 cm  geneigt,  um  das  Ausräumen 
1 erleichtern;  seine  Grösse  ist  z.  B.  2,33  : 2 m.  Der  Ofen 
ird  entweder  durch  einen  oberhalb  des  hinteren  Herdes 
ngebrachten  Einfülltrichter  beschickt  oder  durch  eine  seit- 
1 angebrachte  Arbeitsthüre.  Nach  genügendem  Vor- 
:ärmen  wird  das  Material  dann  nach  dem  vorderen  Herd 
ikrückt.  Die  den  Ofen  verlassenden  Gase  dienen  meist 
[:och  für  die  Eindampfung  von  Rohlauge,  bevor  sie  in  den 
uchs  und  damit  zum  Kamin  gelangen. 

Der  Drehofen  ist  ein  eiserner,  um  seine  Achse  dreh- 
irer  Cylinder,  der  innen  mit  feuerfesten  Steinen  sehr  sorg- 
ltig  ausgemauert  ist.  Um  den  Cylinder  sind  zwei  Rad- 
ifen,  welche  auf  Friktionsscheiben  laufen,  und  ein  Zahn- 
ranz gelegt.  Letzterer  wird  durch  eine  Schraube  ohne 
irnde  angetrieben  und  erteilt  dem  Cylinder  seine  rotierende 
üwegung.  Damit  sich  der  Ofen  langsam  und  schnell  drehen 
innn,  lässt  man  die  Kraftübertragung  direkt  von  der  An- 
ebsmaschine  durch  Friktionsscheiben  oder  durch  ein  ver- 
1 ngsamendes  Vorgelege  erfolgen.  Die  Erhitzung  des  Ofens 
ischieht  durch  eine  einfache  Rostfeuerung  oder  durch 
asfeuerung.  In  letzterem  Falle  gelangen  die  Gase  von 
ir  Verbrennungskammer  durch  den  dicht  anschliessenden 
t fen  nach  der  Staubkammer  mit  dem  Erhitzungsapparat 
r die  Sekundärluft,  worauf  sie  noch  für  Heizzwecke  dienen, 
ävor  sie  zum  Kamin  entweichen. 


Die  Öfen  sind  5 — 9 m lang  bei  einem  Durchmesser 
)n  3— 3;4  m. 

In  dem  beschriebenen  Ofen  für  Handbetrieb  können 
B.  täglich  16 — 18  Chargen  von  je  150  kg  Sulfat  ge- 
acht  werden,  in  dem  5 m langen  Drehofen  10 — 15  Ope- 
tionen  von  1500  kg  Sulfat.  Die  Öfen  dienen  ausser  für 
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die  Sodafabrikation  in  verschiedenen  anderen  Betrieben 
z.  B.  der  Darstellung  von  Bichromat,  der  Oxydation  von 
Chromoxyd  mit  Kalk  in  Drehöfen  etc. 

4.  Öfen  für  Sch?7ielzen  organischer  Verbindungen. 

Diese  haben  entweder  die  Form  des  Seite  34  be- 
schriebenen Ofens  oder  bestehen  aus  einer  starkwandigen 
Pfanne  (z.  B.  von  1750  1;  Dimensionen:  2,5:1,5:0,5  m), 
welche  durch  zwei  Feuerungen  geheizt  werden  kann.  Die 
Pfanne  trägt  einen  eisernen  Deckel,  dessen  Hälften  in  einem 
Charnier  beweglich  sind.  Der  Inhalt  der  flachen  Pfanne 
muss  von  Hand  aus  durchgerührt  werden.  Soll  mechanisch  i 
gerührt  werden,  so  wendet  man  liegende  Schmelzkessel  an.  r 

Autoklaven. 

Die  Autoklaven  sind  entweder  aus  Gusseisen  oder  Stahl 
hergestellt.  Für  die  grossen,  kesselartigen  Autoklaven,  wie 
sie  z.  B.  für  die  Fettspaltung  Verwendung  finden,  dient 
starkes  Kesselblech.  Die  gusseisernen  Autoklaven  sind  ent- 
weder mit  einem  abnehmbaren  Deckel  versehen  oder  aus 
einem  Stück  gegossen.  In  letzterem  Falle  haben  sie  meist 
nur  eine  Öffnung,  für  welche  ein  selbstdichtender  Schrauben- 
verschluss vorgesehen  ist.  ^ 

Deckel- Autoklaven  aus  Gusseisen. 


Inhalt 

Liter 

Durchm. 

mm 

Tiefe 

mm 

Betriebs- 
druck 
etwa  20  kg 
auf  1 cm2 

Wand- 

stärke 

mm 

Preis 

annähernd 

Mk. 

50 

370 

550 

99 

40 

180.— 

100 

460 

690 

99 

5° 

290. — 

^5° 

530 

780 

99 

55 

400. — ■ 

200 

580 

870 

99 

60 

500. 

250 

630 

920 

99 

65 

5 So.- 

Autoklaven  für  hohe  Arbeitsdrucke  (60—80 

Atm.)  er- 

halten  elliptische  Form,  damit  die  Öffnung  kleiner  gewählt 
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1 werden  kann.  Ein  derartiger  Autoklav  ist  z.  B.  1,5  m hoch; 
;j  [er  innere  Durchmesser  des  Kessels  beträgt  0,60  m, 


i r eizt.  Erstere  bieten  den  Vorteil,  dass  die  Abkühlung  des 


olgenden  Tage  früh  noch  eine  Temperatur  von  80 — 90°, 
nachmittags  eine  solche  von  40 — 50°.  Um  diese  Ab- 
zahlung zu  bewirken,  muss  das  Register  des  Ofens  während 
zer  Nacht  vollständig  geöffnet  bleiben,  was  auch  geschehen 
jaann,  da  nachts  der  Zug  nicht  anderweitig  gebraucht  wird, 
iiie  Autoklaven  müssen  alle  4 — 5 Tage  geöffnet  werden, 
eenn  stark  saure  Flüssigkeiten  darin  erhitzt  werden  und 
uher  z.  B.  möglicherweise  emaillierte  Einsätze  schadhaft 
;*worden  sind.  Das  Öffnen,  Besichtigen  und  Schliessen 
lauert  1 — 1 x/2  Stunden,  ev.  2 — 3 Stunden,  wenn  die  Dich- 
tungen auszuwechseln  sind.  Der  Kohlebedarf  für  das  An- 
jbizen  der  Autoklaven  ist  gering;  für  obigen  Fall  z.  B. 
:d — 80  kg.  Der  weitere  Verbrauch  für  das  Erhalten  der 
;emperatur  ist  geringfügig. 

Die  übliche  Form  der  zugehörigen  Öfen  sei  an  einem 
r eispiel  gezeigt.  Die  Bäder  der  Autoklaven  (z.  B.  von 
: 50  1 Inhalt)  sind  meist  um  10 — 15  cm  weiter  als  diese, 
ure  Einmauerung  in  den  Ofen  (1,7  : 1,7  : 2,2  m Höhe  auf 
rite  der  Feuerung,  1,2  m über  dem  Boden  der  Betriebs- 
ame) ist  so  getroffen,  dass  sie  auf  einem  cylindrischen 
ufbau  ruhen  und  um  sich  herum  einen  15 — 17  cm  weiten 
anal  für  die  Heizgase  haben.  Letzterer  ist  oben  durch 
■ei,  von  5 zu  5 cm  vorrückende  Backsteinlagen,  deren 
berste  sich  unter  den  10  cm  breiten  Bord  des  Autoklaven- 


/ährend  derjenige  des  Halses  nur  0,35  m aufweist.  Die 
Vandstärke  beträgt  13  mm. 


Die  Autoklaven  werden  in  Luft-  oder  Ölbädern  ge- 


1 . .utoklaven  nach  beendeter  Reaktion  schneller  zu  bewirken  ist. 
| ;>er  Autoklav  kann  also  früher  wieder  verwendet  werden. 

< in  Autoklav  von  250 1 Inhalt,  dessen  Charge  (150 — 170  kg) 

! :is  abends  8 Uhr  auf  190°  geheizt  wurde,  zeigt  am  darauf- 


ides schiebt,  abgeschlossen.  Die  gesamte  Anordnung  des 
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Ofens  ist  folgende:  Der  Ofen  ist  an  eine  Seitenmauer  des 
Arbeitsraumes  angebaut;  die  Feuerung  selbst  liegt  ausser- 
halb und  zwar  tiefer  als  die  Sohle  des  Arbeitsraumes.  Das 
Luftbad  ist  65  cm  von  der  Mauer  und  20  cm  von  der 
Vorderseite  des  Ofens  entfernt.  Die  Feuerung  ist  25  cm 
hoch,  25  cm  breit,  75  cm  tief  und  aus  Chamottesteinen 
aufgeführt.  Darüber  befindet  sich  der  30  cm  hohe,  cy- 
lindrische  Aufbau.  Das  Ende  der  Feuerung  bildet  ein  im 
Winkel  von  30°  abgeschrägter,  knieförmiger  Kanal,  welcher 
die  Feuergase  bis  oberhalb  des  cylindrischen  Aufbaues 
führt.  Von  hier  aus  müssen  sie  das  gesamte  Autoklavenbad 
umspülen;  denn  an  der  einen  Seite  des  Kanals  ist  eine  10 
bezw.  20  cm  breite  Scheidewand,  so  hoch  wie  der  Ofen  ist,, 
aufgemauert.  Haben  die  Gase  den  Weg  um  das  Bad 
genommen,  so  gelangen  sie  in  den  quadratischen,  17  cm 
breiten  Abzugskanal,  welcher  bis  auf  halbe  Höhe  des  Bades 
aufgemauert  ist  und  die  Verbindung  mit  dem  Schornstein 
herstellt.  An  übrigen  Einzelheiten  sei  noch  erwähnt,  dass 
die  Mauer  auf  Seite  der  Feuerung,  da  diese  vertieft  ein- 
gesetzt ist,  ausgespart  ist  und  zwar  ca.  70  cm.  Die  Schau- 
löcher bilden  zwei  17  cm  breite,  quadratische  Kanäle,  welche 
auf  dem  cylindrischen  Aufbau  gelagert  sind.  Die  Aussen- 
seite  jedes  Kanales  bildet  gleichsam  die  Tangente  zum 
Autoklavenbad.  Diese  für  gewöhnlich  abgeschlossenen  Züge 
lassen  nach  Wegnahme  der  Verschlussstücke  Luft  direkt  in 
den  Heizkanal  treten  und  ermöglichen  daher  ein  intensives 
Kühlen  des  Bades.  Der  Ofen  selbst  wird  durch  3 oben 
und  3 unten  angebrachte  eiserne  Schliessen,  welche  eine 
Fassung  aus  starkem  (ca.  6 cm)  Holz  halten  sollen,  gegen 
ein  Zerreissen  des  Mauerwerkes  geschützt.  Zwei  der 
Schliessen  sind  mit  einem  Ende  in  der  Mauer  eingelassen; 
die  dritte  liegt  quer.  Ihre  Entfernung  von  den  Ofenseiten 
beträgt  12  cm.  — Dies  ist  im  Prinzip  die  Einrichtung  der 
Gefässöfen,  welche  je  nach  dem  Einzelzweck  kleine  Ab- 
änderungen erfährt. 
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Werden  für  das  Heizen  der  Autoklaven  Wasserbäder 
verwendet,  so  dienen  hierfür  hölzerne  Kufen  von  ellip- 
tischem Querschnitt.  Der  Boden  dieser  Kufen  ist  durch 
eine  hölzerne  Unterlage  gestützt.  Der  Autoklav  ruht  in 
einem  aus  Balken  hergestellten  quadratischen,  an  der  Innen- 
seite ausgehöhlten  Stuhl.  Der  Dampf  wird  von  einer  Ent- 
nahmestelle durch  ein  Rohr  mit  Bajonettverschluss  zugeleitet. 

Die  Kosten  eines  derartigen  Ofens  betragen  ca.  150 
— 250  Mk.  Kufen  von  1000 — 2000  1 Inhalt  kosten  50  bis 
100  Mk. 

Reaktionsgefässe. 

Die  Reaktionsgefässe  sind  in  ihrer  Anordnung  und 
| ihren  Konstruktionsverhältnissen  so  verschieden,  dass  hier 
I nur  auf  die  bereits  allgemein  erörterten  Beziehungen  und 
i die  Abbildungen  im  3.  Teile  verwiesen  werden  kann. 


Auslaugevorrichtungen  und  Lösegefässe. 

Die  Kästen  der  systematischen  Auslaugevorrichtungen 
haben  meist  quadratischen  Querschnitt  (z.  B.  4 Kästen  zu 
:2:2:2m  für  das  tägliche  Auslaugen  der  Rohsoda  von 
1 6000  kg  Sulfat).  Die  Produkte  der  chlorierenden  Röstung 
won  Kupfererzen  werden  in  verbleiten  Holzfässern  von 
ca.  3 m Weite  und  1,25  m Tiefe  oder  in  Kästen  von  3,5  bis 
^4  m Länge  und  1,5  m Höhe  ausgelaugt.  Der  siebartige 
Boden,  welcher  das  Filter  trägt,  wird  aus  gelochten  Thon- 
platten hergestellt.  Kupfergranalien  werden  in  verbleiten 
ionischen  Fässern  von  1,6  m Höhe  und  0,9  m oberer,  0,7  m 
mterer  Weite  aufgelöst.  Hierbei  wird  nach  geeigneter  Zeit 
iie  Lösung  mit  dem  Schlamm  abgelassen.  Die  Scheidung 
urfolgt  in  einem  Kanal,  dem  Gerenne  (0,9  m breit,  106  m 
ang). 

Erfolgt  das  Lösen  mit  Dampf  unter  Druck,  so  wählt 
nan  schmale  hohe  Formen,  z.  B.  1 m : 4 — 4,5  m oder 
legende  Kessel  (z.  B.  2,8  m lang,  1,95  m Durchmesser) 
ait  Dampfdom  (0,8  m Durchmesser).  Man  stellt  ev.  zwei 
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Kessel  auf,  wenn  die  Lösung  der  zweiten  Auskochung  zum 
erstmaligen  Auslaugen  einer  neuen  Partie  verwendet  werden 
soll.  Die  grossen  Lösekessel  werden  in  drei  Formen  an- 
gefertigt. Die  eisernen  Kessel  haben  cylindrische  Form 
und  sind  z.  B.  3 — 4 m hoch  bei  1,5  — 2 m Durchmesser. 
Die  kleineren  Kessel  haben  entweder  konische  Form 
oder  einen  cylindrischen  Teil  mit  angesetztem  halbkugel- 
förmigen Boden,  je  nachdem  die  Heizung  direkt  oder  durch 
Dampf  erfolgt.  — Bei  der  meist  üblichen  Grösse  von  Einzel- 
fabrikationen wird  das  Lösen  von  Substanzen  und  Ge- 
mischen in  Holzgefässen  vorgenommen.  Letztere  haben 
Kastenform,  wenn  von  Hand  aus  umzurühren  ist,  oder 
Büttenform,  falls  mechanisch  gerührt  wird.  Die  ca.  8 cm 
starken  Wände  der  Kufen  werden  durch  eiserne  Schliessen 
und  Kitt  wasserdicht  zusammengehalten.  Man  wählt  die 
Lösegefässe  stets  kleiner  als  die  Gefässe  zum  Fällen  der 
Lösungen,  wenn  die  Materialien  schwer  löslich  sind  und  sich 
sonst  leicht  absetzen.  Das  Rühren  und  Lösen  ist  dann  leichter 
und  ohne  wesentlichen  Zeitverlust  praktisch  ausführbar. 

Für  das  Lösen  in  der  Wärme  bei  direkter  Heizung 
mit  Kohlenfeuerung  ist  eine  Heizfläche  entsprechend  folgen- 
der Gleichung  (für  Wasser  gültig)  vorzusehen: 


H = 


Um  • kl 


C ist  die  Anzahl  der  zu  übertragenden 

Wärmeeinheiten,  die  mittlere  Temperaturdifferenz  (siehe 
S.  360),  ki  der  Wärmetransmissionskoefficient  (ki  = 13) 
der  Rauchgase.  Als  Transmissionskoefficient  K sei  die  An- 
zahl der  Wärme-Einheiten,  die  in  einer  Stunde  durch  einen 
Quadratmeter  bei  der  ganzen  Temperaturdifferenz  gehen, 
bezeichnet.  Dieser  beträgt  für  Heizflächen,  an  denen  die 
Flüssigkeit  nicht  siedet,  im  Mittel  7000  W.E. 

Das  Heizen  mit  Dampf  erfolgt  durch  ein  Rohr,  Ver- 
teilungsrohr, oder  eine  Dampfschlange.  Bei  direktem  Ein- 
leiten von  Dampf  ist  zu  beachten,  dass  1 kg  Dampf  von 
atmosphärischer  Spannung  637  WE.  hat.  Ist  die  Temperatur 
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des  Wassers  oder  der  Lösung  = t°,  so  führt  ihm  jedes  kg 
Dampf:  637  — t W.E.  zu.  Um  100  kg  Wasser  zu  erwärmen 
um  10  20  30  40  50  60  70  8o° 

muss  man  1,7  3,3  5 6, 9 9 10,75  12,75  15  kg  Dampf 

einblasen. 

Das  nötige  Dampfgewicht  (D)  berechnet  man  nach  der 


Gleichung: 


D = 


F.gf(tfw  — tfk) 

637  - (^~) 


Hierbei  bedeutet  F die  Flüssigkeitsmenge,  cjf  die  spe- 
ciflsche  Wärme  der  Flüssigkeit,  tfk  die  Anfangs-  bezw.  tfw 
die  Endtemperatur. 

Bei  gespanntem  Dampf  als  Heizquelle  ist  dem  grösseren 
Wärmevorrat  entsprechend  eine  geringere  Menge  nötig. 

Wird  ein  Gefäss  mit  Dampfmantel  verwendet,  so  kann 
: man  für  Dampf  von  3 bis  5 Atm.  Spannung  (Temp.  130 
Ibis  1600)  rechnen,  dass  pro  Stunde  und  1 qm  Doppelboden 
(bezw.  1 qm  Heizschlange  8 — 1200  1)  ca.  1000  1 Wasser  von 
iio0  auf  1 oo°  erwärmt  werden.  Bei  konzentrierten  Lösungen 
tund  dicken  Flüssigkeiten  ist  die  Leistung  geringer.  Ist  eine 
; geeignete  Rührvorrichtung  vorgesehen,  so  kann  allgemein 
. beim  Anwärmen  die  Heizfläche  bis  auf  die  Hälfte  der  sonst 
nötigen  reduziert  werden. 

Die  Berechnung  der  Heizfläche  (He)  von  Doppelkesseln 
bezw.  Heizrohren  für  einfaches  Erwärmen  (e)  von  Wasser 
erfolgt  nach  den  Gleichungen: 


H.= 


HP  = 


(1);  He  = 


(2) 


1400  bis  1800  {>m  3500  Um 

C , (225VV1  bis  450 Kvd  (1) 

— ) 1 

Vd 


ke  . $ 


m 


\ sJ  

( 7$oVvd  Vo, 


750  ^ Vd  F 0,007  + vf  (2) 
e nachdem  ein  Rührwerk  (2)  oder  keines  (1)  vorgesehen  war. 
tn  den  Gleichungen  bedeuten  C die  zu  übertragenden  Wärme- 
einheiten, die  mittlere  Temperaturdifferenz  (s.  S.  360, 
ly  Dampftemp.  — ursprüngl.  Flüss-temp.^ 

2 


’),  Vd  die  Geschwindigkeit 
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des  Dampfes  in  den  Heizrohren,  Vf  die  Flüssigkeitsgeschwin- 
digkeit (i — 3 m). 


Konische  Kessel. 


(Blechstärke  des  Mantels 

6 mm, 

des  Bodens  12— 

-16  mm.) 

Inhalt 

Sud- 

Durchmesser 

Höhe 

Preis 

Preis  der 

grosse 

Feuerung 

1 

kg 

oberer 

unterer 

mm 

Mk 

Mk 

300 

200 

850 

550 

800 

135 

40 

500 

325 

950 

650 

lOOO 

175 

55 

75° 

5°° 

1100 

750 

1125 

225 

65 

1000 

650 

1200 

800 

1275 

260 

90 

1500 

1000 

1400 

950 

1400 

35° 

120 

Cylindrische  Kessel  mit  angesetztem  Bodenteil. 
(Aus  Schmiedeeisen.) 


Inhalt 

1 

Sudgrösse 

kg 

Durchmesser 

Höhe 

mm 

Preis 

Mk 

2500 

1600 

1600 

1750 

600 

3000 

2000 

1800 

O 

IO 

00 

M 

650 

4500 

3000 

2100 

2100 

Soo 

Ätherextraktionsapparate. 

Der  Apparat  ist  Seite  76  und  335  beschrieben.  Die 
Grössenverhältnisse  der  einzelnen  Apparatteile  sind  folgende: 
Extraktor  500  1,  Destillator  150  1,  Reservoir  200  1. 
Der  grosse  Kühler  hat  ein  Kühlrohr  von  100  mm  lichter 
Weite  und  10  Windungen.  Das  Kühlgefäss  ist  1,8  m hoch 
bei  1,2  m Durchmesser.  Der  kleine  Kühler  hat  ein  Kühl- 
rohr von  80  mm  Durchmesser  und  seine  6 Windungen 
stehen  in  einem  Kühlgefäss  von  0,95  m Höhe  und  0,7  m 
Durchmesser.  — Es  können  folgende  Äthermengen  als  Dampf 
(bei  1 m sec.  Geschwindigkeit)  in  1 Stunde 
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5;° 

7:° 

9,6 

12,5 

20,0  30,0 

25 

3° 

35 

40 

50  60 

4X,° 

53;° 

66,0 

82 

kg  Äther 

70 

80 

90 

IOO 

mm  Durchm. 

durch  Rohre  von 


strömen.  — Der  Kraftbedarf  ist  gering.  Der  Ätherverbrauch 
beläuft  sich  auf  i kg  pro  ioo  1 Lauge.  Die  in  den  Kühlern 
nicht  verdichteten  Dämpfe  werden  in  weiten  mit  Koaks 
beschickten  Röhren  herabfliessendem  Wasser  entgegen- 
geführt und  dabei  verflüssigt.  Die  Waschwässer  werden 
dann  im  Apparat  destilliert.  — Preis  3500  Mk. — Was 
die  Zahl  der  nötigen  Extraktionen  betrifft,  so  kann  man 
bei  wasserlöslichen  Produkten  (oder  nach  der  ersten  Ex- 
traktion öliger  Produkte)  annehmen,  dass  jeder  folgende 
Extrakt  die  Hälfte  des  vorhergehenden  beträgt. 

Apparate  für  die  Destillation  mit  Wasserdanipf. 

Die  kleineren  Apparate  sind  birnenförmig  (z.  B.  grösste 
Breite  60  cm,  Höhe  175  cm)  und  haben  einen  Doppelboden 
f für  den  Heizdampf.  Letzteren  durchsetzt  das  Zuleitungs- 
: rohr  für  den  direkten  Dampf.  Die  Destillationsbirne  kann 
. gekippt  werden,  da  der  Dampf  durch  die  Lagerzapfen  ein- 
1 tritt.  Die  grösseren  Apparate  sind  cylinderförmig  (z.  B. 
Durchmesser  1 m,  Höhe  2 m)  • der  Dampf  entströmt  einem 
Brausering.  Ein  grösserer  Apparat  mit  Rückflusskühlung 
(das  vom  Öl  befreite  Destillat  fliesst  automatisch  in  den 
Destillierkessel  zurück)  zeigt  folgende  Grössenverhältnisse. 
Die  Destillierblase  ist  kugelförmig  (horizontaler  Durchmesser 
1050  mm,  Höhe  1175);  diese  ruht  auf  einem  900  mm  hohen 
Tragring.  Die  Gesamthöhe  des  Apparates  (gerechnet  bis  zu 
ier  Stelle,  an  welcher  das  Aufsatzrohr  des  Helmes  zum  Kühler 
ümbiegt)  beträgt  3250  mm,  der  Durchmesser  des  Mann- 
I oches  360  mm,  die  Höhe  des  Kühlfasses  (1000  : 520)  über 
f dem  Boden  2000  mm.  Die  Dimensionen  der  Vorlage  sind 
t°o  :250  mm.  Die  Weite  der  Dampfrohre  für  Brause  und 
^oppelmantel  beträgt  25  mm.  — Die  grossen  Dampfdestillier- 
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apparate  haben  konische  Form,  z.  B.  Höhe  3,1  m,  oberer 
Durchmesser  1,2  m,  unterer  1,6  m.  An  Stelle  des  Doppel- 
mantels enthalten  sie  eine  Dampfschlange  mit  ca.  20  Win- 
dungen. Die  Wässer  des  Destillates  fliessen  in  einen  kugel- 
förmigen Apparat  (siehe  oben),  in  welchem  sie  rektifiziert, 
d.  h.  vom  Öl  befreit  werden.  — Als  Kühlvorrichtungen  wer- 
den ausser  den  Schlangenrohr-Kühlern  noch  solche  mit 
konzentrisch  angeordneten  Cylindern  oder  durch  gerade 
Rohre  verbundene  Kammern  verwendet.  Der  zu  konden- 
sierende Dampf  tritt  in  den  Zwischenraum,  welchen  die 
Cylinder  bilden,  oder  in  die  Kammer,  um  alsdann  durch  die 
Röhren  zu  strömen.  Der  Dampfraum  wird  in  dem  ersteren 
Falle  an  der  Innen-  und  Aussenfläche  mit  Wasser  gekühlt. 

Preise  von  Destillierapparaten: 

Blaseninhalt  200  400 — 600  Liter 

Ungefährer  Preis  1000  1500 — 1900  Mk. 

Die  für  Destillationen  nötige  Dampfmenge  lässt  sich  ' 
unter  Verwendung  nachstehender  Tabelle  und  Angaben  be- 
rechnen. 


Temperatur  und  ausnützbarer  Wärmeinhalt  gespannten 
Dampfes  (Gesamtwärme  X = 606,5  + 0,305  * Kal.). 


Atm. 

1 

2 

2,5 

3 

3,5 

4 

5 

8 

Temp. 

100 

120,6 

127,8 

133,9 

139,2 

144 

152,2 

170,8 

Kal. 

537 

5434 

545,5 

547,2 

549 

55o,4 

552,9 

558,6 

Für  das  Anheizen  von  Wasser  bis  ioo°  sind  100  Wärme- 
einheiten nötig.  Für  das  Überführen  von  1 kg  Wasser  von 
ioo°  in  Dampf  von  ioo°  aber  537  Wärmeeinheiten  (Ver- 
dampfungswärme des  Wassers).  Die  Verdampfungswärme 
einer  abzudestillierenden  Substanz  ergiebt  sich  nach  dem 
Trouton’schen  Satz,  welcher  aussagt,  dass  der  Quotient  von 
molekularer  Verdampfungswärme  und  Siedepunkt  in  ab- 
soluter Zählung  annähernd  konstant  (=  21)  ist.  Die  Werte 
dieser  Verdampfungswärmen  beziehen  sich  allerdings  auf  die 
Siedetemperaturen.  Dies  ist  aber  von  geringem  Einfluss,  da 
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die  Differenz  der  beiden  specifischen  Wärmen  (im  flüssigen 
und  dampfförmigen  Zustand)  als  Temperaturkoefficient  der 
Verdampfungswärme  auftritt  und  da  die  Differenz  der  ab- 
soluten Siedetemperaturen  von  Wasser  und  Substanz  einen 
verhältnismässig  kleinen  Bruchteil  der  letzteren  darstellt. 
Ist  nun  der  prozentische  Anteil  Substanz  (bezw.  der  Einzel- 
mengen von  Gemischen)  im  Destillat  experimentell  oder 
durch  Rechnung  (S.  64)  ermittelt,  so  lässt  sich  die  Ver- 
dampfungswärme des  Destillates  (Vw.  des  Wassers  X Prozent- 
zahl + Vw.  der  Substanz  [bezw.  Durchschnittswert]  X Prozent- 
anteil) bezw.  der  Wärmebedarf  pro  1 kg  Destillat  bestimmen. 
Damit  ist  aber  auch  gegeben,  wieviel  Dampf  für  1 kg  Sub- 
stanz gebraucht  wird,  wenn  der  Wärmebedarf  zum  Anheizen 
unberücksichtigt  bleibt. 

Der  Wasserverbrauch  für  das  Kühlen  und  Verdichten 
der  Dämpfe  kann  auf  Grund  des  Dampfverbrauches  eben- 
falls berechnet  werden.  Beträgt  z.  B.  die  Anfangstemperatur 
des  Kühlwassers  io°  und  die  Endtemperatur  6o°  (üblicher 
Wert),  so  kann  1 kg  Kühl wasser  50  Wärmeeinheiten  auf- 
nehmen. Aus  der  Anzahl  der  verfügbaren  Wärmeeinheiten 
(diejenigen  des  Destillates  z.  B.  20  sind  abzuziehen)  des 
Dampfes  lässt  sich  also  die  nötige  Menge  Kühlwasser  be- 
rechnen. 

Die  Kühlvorrichtungen  werden  in  folgender  Weise  be- 
messen: 

Bei  der  Kondensation  der  Dämpfe  sind  zwei  Stadien 
zu  unterscheiden,  erstens  die  Verflüssigung  (Kondensation) 
der  Dämpfe  und  zweitens  die  Kühlung  des  Kondensates. 
Für  jede  dieser  Wirkungsperioden  ist  eine  bestimmte  Kühl- 
fläche nötig,  welche  mit  Hc  und  Hk  bezeichnet  sein  mögen. 
Es  ist  alsdann  die  gesamte  erforderliche  Fläche  (Hck)  nach 
folgender  Gleichung  zu  berechnen: 


Hck=Hc  + Hk  = 


+ 


Ck 


Dmckc  1 'ilmkkk 

Hierbei  bezeichnen:  ömc,  0mk  die  mittleren  Temperatur- 
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differenzen  zwischen  Dampf  und  Kühlwasser,  bezw.  zwischen 
Kondensat  und  Kühlwasser;  kc,  kk  sind  die  Koefficienten 
für  den  Wärmeübergang  von  Dampf  an  nicht  siedendes 
Wasser  und  für  den  Wärmeaustausch  von  Kondensat  und 
Kühlflüssigkeit;  Cc,  Ck  sind  die  zu  übertragenden  Wärme- 
mengen in  W.E.  (Cc  ist  die  Dampfwärme.) 

Es  wird  nun  flm  berechnet  nach  der  Gleichung: 

■ — — mü2.}  in  welcher  fla  die  grösste  und  p die 


fl 

u r 


ln 


IOO 


kleinste  Temperaturdifferenz  (für  jede  der  beiden  Perioden), 
die  letztere  in  Prozenten  der  grösseren  ausgedrückt,  bedeutet. 
Ferner  ist: 

2 3 

kc  = 750  y^vd  • V 0,007  + yf 


kk  = 


200 


+ 


i -{-  6 l/vfi  1+6  ]/vf2 

In  diesen  empirischen  Formeln  bedeutet  va  die  Ge- 
schwindigkeit des  Dampfes  beim  Eintritt  in  den  Konden- 
sator, Vf  die  mittlere  Geschwindigkeit  des  Kühl wassers, 
Vfr  und  Vf2  die  Geschwindigkeiten  der  beiden  Flüssigkeiten, 
vn  die  Geschwindigkeit  des  Kühlwassers  ist  von  der  An- 
ordnung des  Kühlers  abhängig;  bei  offenen  Kühlgefässen 
beträgt  sie  meist  nur  1 — 3 mm,  max.  150  bis  200  mm. 
Vf2  beträgt  meist  0,8  m in  der  Sekunde,  wenn  die  ganze 
Oberfläche  von  dem  Kondensat  benetzt  wird.  Da  nun  die 
Kühlflächen  meistens  nur  teilweise  benetzt  werden,  so  hat 
man  für  Vertikalkühler  die  berechneten  Flächen  zu  ver- 
doppeln, bei  Schlangenkühlern  zu  verdreifachen.  Ferner 
ist  zu  berücksichtigen,  dass  die  Kühlflächen  bei  ölführen- 
den Dämpfen  doppelt  so  gross  (wegen  der  verminderten 
Wärmeleitung)  als  die  berechneten  sein  müssen.  Für  eiserne 
oder  bleierne  Kühlflächen  sind  Zuschläge  von  15  bezw. 
3o°/0  in  Rechnung  zu  setzen.  Die  Kühlrohrabmessungen 
(1  und  d)  sind  nach  folgender  Gleichung  zu  bemessen: 
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1 C.Y  l/vd 

T = 1,2  Tm  3 ~ 

V °>°°7  -f-  Vf 

1 ist  die  Rohrlänge,  d der  Rohrdurchmesser,  c d!e 
erdampfungswärme  von  1 kg  Dampf,  7 das  Gewicht  von 
cbm  Dampf,  öm  die  Temperaturdifferenz,  Vd  die  Dampf- 

Intrittsgeschwindigkeit,  Vf  die  Kühlwassergeschwindigkeit. 

abelle  der  Werte  von  kc  für  die  Wärmetransmission 
zischen  nicht  gespanntem  Dampf  und  nicht  siedendem 
Wasser  bei  kupfernen  Rohren.  (1.  Periode.) 


Vd 

in  m 

Vf 

I 

2 

4 

6 

9 

12 

rn  m 

Transmissionskoefficient  kc 

).),OOI 

150 

210 

300 

375 

45° 

525 

),),oo8 

262 

375 

448 

562 

655 

0 3,02 

225 

315 

45° 

563 

675 

788 

1 .»°35 

262 

367 

524 

655 

786 

917 

»',056 

300 

425 

600 

750 

900 

1050 

00 

O 

337 

475 

674 

842 

IOII 

1179 

•— < 

*— < 

375 

528 

75° 

937 

1125 

1312 

;:l  ,160 

412 

580 

824 

1030 

1236 

1442 

. Ii  .210 

450 

634 

900 

1110 

1350 

1575 

i 11:, 266 

487 

685 

975 

1230 

1461 

1704 

li5  S°5 

600 

846 

1200 

1500 

1800 

2100 

► jl':  000 

750 

105  7 

1550 

1925 

2350 

2625 

Abdampfungsvorrichtungen. 

1)  Abdampfen  mit  Kohlenfeuerung. 

Das  Abdunsten  von  Lösungen  wird  in  grossen  flachen 
i men  vorgenommen.  Die  Pfannen  für  langsame  Ver- 
pfung  der  Salzsoolen  haben  z.  B.  bei  60  cm  Höhe  eine 
enfläche  von  80 — 200  qm.  Diese  ruhen  auf  den  Wänden 
Feuerzüge.  Die  Heizung  erfolgt  durch  mehrere  Feuer- 
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ungen,  deren  Rostfläche  V15  V25  der  Pfannenfläche  beträgt. 
Der  Kohlenverbrauch  ist  wesentlich  höher  als  bei  dem 
raschen  Eindampfen,  wie  folgende  Zusammenstellung  zeigt: 


Temperatur  der  Eindampfung  50- 

— 6o° 

8o° 

1080 

Ausb.  an  Salz  pro  1 qm  Pfannenfläche 

in  24  Stunden 

3 2 

55 

75  kg 

Kohlen  verbrauch  für  1000  kg  Salz 

600 

.555 

400  kg. 

Bei  den  eigentlichen  Abdampfungsanlagen  werden  die 
Lösungen  erst  vorgewärmt.  Zwei  übliche  Formen  der  Aus- 
führung seien  hier  beschrieben.  Die  Pfannen  sind  ent- 
weder hintereinander  oder  nebeneinander  aufgestellt.  In 
ersterem  Falle  hat  die  Eindampfpfanne  die  Form  eines 
halben  Cylinders  (2,5  m Länge,  1,5  m Breite,  1 m Tiefe); 
die  Pfanne  zum  Vorwärmen  der  Lösungen  ist  flach  und 
zeigt  z.  B.  folgende  Masse  4,6:1,5:0,4m.  Die  Feuerung 
(1,8  :o,75  m)  ist  von  einem  Gewölbe  (1,3  m lang  und  mit 
8 Öffnungen  versehen)  überspannt;  die  abziehenden  Feuer- 
gase gelangen  durch  einen  kurzen,  gewölbten  Kanal  in  die 
30  cm  weiten  Züge  der  zweiten  Pfanne,  welche  nur  auf  5 
gemauerten  Füssen  bezw.  3 Rauchkanäle  bildende  Mauern 
ruht,  und  von  da  aus  nach  dem  Schornstein.  Die  cylindrische 
Pfanne  liegt  mittels  der  oben  an  den  Längsseiten  angenieteten 
Pratzen  auf  dem  Ofengemäuer  auf.  Die  zweite  Anordnung 
besteht  aus  einer  flachen  Eindampfpfanne  (2,5:1,4:0,5m) 
und  3 halbrunden,  langen  Pfannen  (0,6 : 3 m),  deren  Stirn- 
flächen gegen  die  Längswand  der  grossen  Pfanne  gerichtet 
sind.  Die  Heizgase  ziehen  von  der  an  der  Breitseite  (1,4  m) 
gelegenen  Feuerung  aus  unter  der  Pfanne  hin  und  werden 
hierauf  durch  die  Züge  nacheinander  unter  jeder  der  seit- 
lichen Pfannen  hingeführt,  bevor  sie  zum  Kamin  gelangen. 
Die  erste  Ausführung  der  Anlage  ermöglicht  ein  intensiveres 
Heizen  der  Eindampfpfanne,  da  die  Feuerung  grösser  ge- 
wählt werden  kann.  Ferner  kann  hierbei  das  Eindampfen 
bis  zur  breiigen  Konsistenz  fortgesetzt  werden,  wenn  ein 
mechanisches  Rührwerk  angebracht  ist.  Durch  die  Feuerung 
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wird  in  den  Konzentrationsgraden  von  10 — 20°  Be  eine 
5 fache,  in  denjenigen  von  20 — 48°  Be  eine  3 fache  Ver- 
dampfung erzielt.  Pro  1 qm  Heizfläche  der  Pfanne  können 
stündlich  15  — 18  bezw.  9 — n 1 Wasser  verdampft  werden. 

Wird  das  Heizen  Nachts  unterbrochen,  so  dunstet 
I noch  ca.  x/3 — V4  der  Flüssigkeitsmenge  ab.  Das  Anheizen 
früh  dauert  bei  einer  derartigen  Anlage  wieder  x/2 — 3/4 
L1:  Stunde.  Für  das  Eindampfen  kleinerer  Mengen  dienen  den 
'Lösekesseln  (siehe  Seite  356)  ähnliche  Gefässe. 

Hat  das  Eindampfen  bei  höherer  Temperatur  zu  er- 
t folgen,  so  wählt  man  je  nach  der  zu  erzielenden  End- 
‘temperatur  kleinere  cylindrische  Pfannen  (1,9:0,9:0,5  m; 
.'siehe  Seite  329)  oder  gusseiserne  Kessel  mit  50 — 75  mm 
^starkem  Boden,  2 — 3 m oberen  Durchmesser  und  1,2  bis 
,1,6  m Tiefe.  Für  kleinere  Flüssigkeitsmengen  wählt  man 
r'flache  Schalen  aus  starkem  Guss.  Das  Konzentrieren  der 
s sauren  Lösungen  oder  verdünnten  Säuren  wird  in  Bleipfannen 
i worgenommen.  Letztere  ruhen  auf  einer  gusseisernen  Platte, 
r.auf  welcher  sich  ev.  noch  eine  dünne  Sandschicht  befindet. 
lEine  Anlage  von  4 Pfannen  von  je  1 m Breite,  2 m Länge, 
330  cm  Tiefe,  welche  von  einer  Feuerung  aus  geheizt  werden, 

Ieermöglicht  es  pro  1 qm  Pfannenfläche  375  kg  öogrädiger 
^Schwefelsäure  aus  53grädiger  herzustellen,  bei  einem  Auf- 
wand von  13 — 14  kg  Kohle  pro  100  kg  Säure. 

Auf  das  vorteilhafte  Eindampfen  in  geschlossenen  Ge- 
r fässen  (Flammrohrpfannen),  in  Kesseln  und  die  Verwendung 
|:der  Dämpfe  zu  Heizzwecken  sei  hier  nur  verwiesen. 

Der  Wärmetransmissions-Koefficient  (K),  welcher  an- 
[.'giebt  wie  viel  Wärmeeinheiten  in  1 Stunde  durch  einen 
Quadratmeter  bei  der  ganzen  Temperaturdifferenz  gehen, 

, beträgt  spec.  bei  Dampfkesseln  8000—12000  W.E.  im  Mittel: 
■K  = 9000  W.E.  Für  Heizflächen,  an  welchen  die  Flüssig- 
i ceit  nicht  siedet,  ist  für  den  Wärmeübergang  der  Rauchgase 
sK.  ==  6000 — 10000  W.E.,  imMittel  K = 7000  W.E.  zu  setzen. 
! Für  Pfannenfeuerung  ergeben  sich  niedrigere  Werte, 
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nämlich:  6000 — 10000  bezw.  4000 — 6000  W.E.  Die  für 
eine  Verdampfungsanlage  nötige  Gesamtheizfläche  setzt  sich 
aus  der  Heizfläche  für  das  Vorwärmen  und  für  die  Ver- 
dampfung zusammen.  Für  erstere  wird  der  nötige  Wert  aus 
folgender  Gleichung  gefunden: 

C 

He  = ^ in  welcher  C die  zu  übertragende  Wärme- 
menge, die  mittlere  Temperaturdifferenz,  ki  der  Trans- 
missionskoefficient  für  den  Wärmeübergang  der  Rauchgase 
beträgt  im  Mittel  13.  Die  Verdampfungs-Heizfläche  (Hv) 
berechnet  man  auf  Grundlage  der  Werte  von  K. 

Die  erzielbare  Verbrennungstemperatur  der  Kohlen  wird 
850 — iooo0  betragen.  Die  Rostfläche  sei  J/20 — 1/10  der 
Heizfläche;  die  Querschnitte  der  Feuerkanäle  sollen  das 
1 — 1,3  fache  der  freien  Rostfläche  betragen  und  nach  rück- 
wärts entsprechend  der  Temperaturverminderung  abnehmen; 
der  Schornsteinquerschnitt  sei  x/4  vom  Rost;  die  Schorn- 
steinhöhe betrage  mindestens  16  m bezw.  das  25  fache  des 
oberen  Durchmessers.  Die  Rauchgase  sollen  sich  mit  einer 
Geschwindigkeit  von  4 — 6 m sec.  bewegen  und  mit  einer 
solchen  von  2,5 — 3 m sec.  oben  am  Schornstein  ausströmen. 
Die  Entfernung  der  Pfanne  von  der  Feuerfläche  betrage  je 
nach  ihrer  Grösse  400 — 700  mm.  Pro  1 qm  Rostfläche 
und  Stunde  können  im  Mittel  verbrannt  werden  150  kg 
Braunkohle,  75  kg  Steinkohle,  wobei  die  Dicke  der  Brenn- 
materialschicht 15  bezw.  10  cm  beträgt.  Die  Prüfung  von 
Feuerungsanlagen  ist  im  I.  Teil  Seite  381 — 385  beschrieben. 

2)  Abdamfifungsanlagen  mit  Dampfheizung. 

Gespannter  Dampf  besitzt  je  nach  seiner  Temperatur 
einen  bestimmten  Wärmevorrat,  welch’  letzterer  als  Heiz- 
quelle benutzt,  teils  zum  Anwärmen  der  Lösung  bis  auf 
die  Siedetemperatur,  teils  zur  Überführung  des  Wassers 
von  Siedetemperatur  in  Dampf  verbraucht  wird.  Der  für 
das  Verdampfen  der  Lösung  verfügbare  Wärmevorrat  ergiebt 
sich  als  Differenz  aus  Dampfwärme  und  Wärmebedarf  zum 
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, j uiheizen.  Die  Abgabe  oder  Übertragung  des  Wärme- 
i orrates  an  die  Lösung  hängt  von  der  Grösse  der  Heiz- 
: lache  ab  und  ist  dem  jeweilig  bestehenden  Temperaturgefäll 
iirekt  proportional.  Die  Wärmeübertragung  an  sich  ist 
on  verschiedenen  Faktoren  beeinflusst. 


Ist  der  Wärmetransmissions-Koefficient  z.  B.  bei  einer 
; Wandstärke  von  1 mm  = 100,  so  nimmt  er  bei  grösseren 
Wandstärken  für  Kupfer,  Eisen,  Blei  in  folgender  Weise  ab: 


//and- 
t tärke. 
in  mm 

Kupfer 

ko  = W.T.K.  für 
Metall. 

= 3500 — 7000 
k0=70oo;k0=3Soo 

Eisen 

ko=700°;ko 

=35°° 

Blei 

ko=7°oo;k0 

= 7000 

1 

100 

100 

100 

100 

100 

100 

2 

98 

99 

87 

93 

83 

90 

3 

96 

98 

77 

86 

7i 

82 

4 

94 

97 

69 

80 

63 

75 

5 

92 

96 

63 

76 

55 

69 

8 

87 

93 

49 

64 

42 

56 

IO 

84 

9i 

43 

58 

36 

5° 

Die  Werte  der  Transmissions-Koefficienten  sinken  also 
iit  zunehmender  Wandstärke  um  so  mehr,  je  geringer  die 
esitfähigkeit  der  Metalle  ist. 


:'and- 

ärke 

lim 

Kupfer 

Eisen 
kQ  = 7000;  k0 

= 35oo 

Blei 

k0=  7000;  k0 

=3500 

I 

100 

89 

93 

82 

90 

2 

100 

77 

87 

69 

82 

3 

100 

70 

82 

60 

75 

4 

100 

64 

77 

54 

70 

5 

100 

58 

73 

49 

63 

8 

100 

48 

63 

39 

54 

IO 

100 

44 

50 

35 

49 

Die  durch  kupferne  Heizrohre  oder  Doppelkessel  er- 
i ichbare  Wasserverdampfung  ist  in  folgenden  Tabellen  zu- 
] mmengestellt. 


Leistungsfähigkeit  und  Auswahl  der  Apparate  etc. 


Heizfläche  (qm)  und  stündliche  Wasserverdampfung 
(W)  kupferner  Heizrohre  von  20  bis  80  mm  Durchm.  und 
2 bis  30  m Länge  bei  i°  Temperaturdifferenz  zwischen 
Dampf  und  siedendem  Wasser. 


Rohrlänge 
in  mm 

Lichte  Weite  des  Verdampfungsrohres 
in  mm 

20  30  | 40  50  60  80 

2 

qm 

0,14 

0,21 

0,27 

0,34 

0,40 

0,53 

W 

1,48 

1,83 

2,07 

2,32 

2,52 

2,91 

4 

qm 

0,28 

0,42 

o,54 

0,68 

0,80 

1,06 

W 

2,1 1 

2,58 

2,93 

3,29 

3,57 

4,09 

6 

qm 

o,43 

0,62 

0,81 

1,01 

1,2,1 

1,60 

W 

2,62 

3,12 

3,6o 

4,00 

4,40 

5,04 

8 

qm 

0,84 

1,08 

1,36 

I,6o 

2,12  > 

W 

3,66 

4,16 

4,64 

5,04 

5,84 

IO 

qm 

1,03 

L35 

1,69 

2,01 

2,67 

W 

4,04 

4,64 

5,20 

6,02 

6,52 

15 

qm 

L53 

2,03 

2,55 

3,00 

4,02 

W 

4,93 

CO 

6,38 

6,92 

8,00 

20 

qm 

3,38 

4,02 

5,34 

W 

7,35 

8,01 

9,24 

3° 

qm 

- 

8,04 

W 

n,34 

Wasserverdampfung  pro  Stunde  in  kupfernen  Doppel- 
kesseln von  500 — 3000  mm  Durchmesser  mit  einem  Dampf- 
eintritt bei  Spannungen  von  2 — 5 Atm. 

Durchmesser  des  Bodens  in  mm. 

500  800  1000  1250  1500  1750  2000  2500  3000 

Tiefe  desselben  in  mm. 

200  300  400  500  550  600  600  800  1000 
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Heizfläche  desselben  in  qm. 
o,33  °>79  i>26  2,°2  2>7  3,62  4,3  6,8  10,36 

Seine  Wasserverdampfung  pro  Stunde  in  Litern. 


Atm.  abs. 


2 

18, 5 

44 

56 

95 

127 

163 

190 

238 

360 

n 

0 

30 

62 

92 

159 

212 

271 

300 

388 

590 

4 

44 

104 

132 

209 

280 

358 

400 

5°3 

7 66 

5 

5° 

n 7 

156 

248 

330 

421 

500 

583 

888 

Erfahrungsgemäss  verdampft  Kesseldampf  von  3 — 4 
Atmosphären  in  kupfernen  Schlangen  pro  Stunde  und 
Quadratmeter  Heizfläche  etwa  100  1 Wasser,  in  Doppel- 
, kesseln  80 — 100  1. 


Die  Konzentration  der  Lösungen  ist  wesentlich  von 
-Einfluss  auf  die  Leistungsfähigkeit  der  Abdampfungsvor- 
richtungen.  Es  leisten  kupferne  Schlangen  etwa  0,75, 
> schmiedeeiserne  0,6,  gusseiserne  0,4,  bleierne  0,33  fache 
dder  obigen  Werte,  wenn  Lösungen  mit  10 — 2 5%  Trocken- 
;gehalt  zu  verdampfen  sind.  Bei  dicken,  zähen  Flüssigkeiten 
;ist  die  Leistung  nur  das  0,5,  0,4,  0,25,  0,2 2 fache.  Die 
praktisch  verwertbare  Temperaturdilferenz,  welche  für  die 
i Berechnungen  anzusetzen  ist,  wird  um  etwa  10 °/0  geringer 
a als  die  rechnungsmässige  sein. 

Bei  Doppelkesseln  ist  zu  berücksichtigen,  dass  bei 
.grösseren  Modellen  2 — 4 Dampfeingänge  angebracht  werden, 
'wodurch  die  Yerdampfungsleistung  leicht  auf  das  1,5 fache 
der  obigen  Daten  gebracht  werden  kann. 

Für  die  Wärmeübertragung  ist  die  Bewegung  der  Flüssig- 
keit durch  Rühren  (Geschwindigkeit  1 — 3 m)  von  besonders 
günstigem  Einfluss ; nachteilig  wirken  Abscheidungen,  welche 
eine  Inkrustation  der  Heizfläche  bedingen.  Ebenso  hindert 
auch  Kondens wasser  den  Wärmedurchgang,  weshalb  es 
möglichst  von  den  Heizflächen  zu  entfernen  ist. 

Ferner  ist  noch  zu  beachten,  dass  der  Dampf  bei 
seinem  Eintritt  nicht  gedrosselt  sein  darf. 
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Die  Dimensionen  der  jeweilig  benötigten  Dampf- 
schlangen oder  Doppelböden  werden  in  folgender  Weise 
ermittelt : 

Für  Dampfschlangen  gelten  die  empirischen  Formeln: 

C — 2 2ooi)mVrHv  oder 

Hv  = ( — in  welchen  C die  stündliche  zu  über- 

\2200itm/ 

tragende  Wärmemenge,  Hv  die  nötige  Verdampfungs-Heiz- 
fläche und  0m  die  wirkliche  Temperaturdifferenz  von  Dampf 
und  Flüssigkeit  bedeutet. 

Diese  ist  um  etwa  10%  geringer  als  die  rechnungs- 
mässige  anzunehmen. 

Die  nach  dieser  Gleichung  berechneten  Werte  sind  in 
der  Tabelle  auf  Seite  366  zusammengestellt. 

Hat  man  also  für  eine  bestimmte  stündliche  Leistung 
die  Dimensionen  der  Rohrschlange  zu  bestimmen,  so  er- 
mittelt man  einfach  den  Quotient  aus  stündlich  zu  ver- 
dampfender Wassermenge  und  Temperaturdifferenz,  sucht  in 
der  Tabelle  für  die  pro  i°  bemessene  Verdampfungsleistung 
die  entsprechenden  Werte  und  wählt  den  Geeignetsten. 

Bei  Doppelkesseln  ist  die  Wärmeübertragung  (C)  bei 


Wasserverdampfung  (C)  gleich:  C=  H.  Am.kv,  wobei  kv  den 


Wärmeübertragungs-Koefficienten  beim  Verdampfen  bedeutet 
Letzterer  beträgt 

bei  Böden  bis  zu  1 m Durchmesser  1800 

i — i,3  m » I7°° 

1,5 — 2 m ,,  1600,  darüber  hinaus  1400. 

Die  mittlere  Temperaturdifferenz  ist  bei  Kesseln. bis  zu 
1 m Durchmesser  = 0,85  derjenigen  am  Dampfeintritt 


-2  m 


= °>7$ 


)) 


)> 


V 


)) 


)) 


über  2 m „ = 0,65 

Die  Menge  des  für  die  Verdampfung  benötigten  Dampfes 
(D)  ergiebt  sich  aus  folgender  Gleichung: 


D= 


Verdampfungswärme  der  Flüssigkeit 


Ausniitzbare  Wärmeeinheit,  d.  Heizdampfes 


■ Flüssigkeitsmenge. 
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Die  Grösse  des  Kessels,  welcher  den  Heizdampf  für 
eine  Anlage  liefert,  berechnet  man  auf  Grund  der  Be- 
ziehung, dass  1 qm  Heizfläche  15  — 18  kg  Dampf  liefert. 
Bei  Berechnung  des  Kohlenbedarfes  ist  für  mittlere  Stein- 
kohlenarten eine  — 8T/2fache,  für  Braunkohlen  eine  2,5 

bis  4, 5 fache  Verdampfung  anzusetzen. 

Es  kostet  z.  B.  Verdampfungsanlage  von  100  qm  Heiz- 
fläche ca.  9000  Mk.  Eine  Kesselanlage  zur  Erzeugung  von 
3000  kg  Dampf  stündlich  kostet  ca.  24000  Mk. 

Hierbei  ist  noch  zu  berücksichtigen,  dass  auf  1 qm 
guter  umhüllter  Oberfläche  (des  Apparates  oder  der  Leitung) 
im  Winter  1 kg,  im  Sommer  0,9  kg  Kondensat  zu  rechnen 
ist  und  für  übergekochtes  Kesselwasser  ein  Näherungswert 
von  5%. 

Das  Abdunsten  von  Lösungen  mit  Dampf  erfolgt  in 
flachen  Pfannen  (z.  B.  L.  2000:  B.  570:  T.  420  mm)  aus 
Kupfer  oder  Eisenblech,  welche  unten  einen  Dampfmantel 
tragen. 

Die  Apparate  für  das  Abdampfen  und  Einengen  der 
Lösungen  sind  in  ihren  Grössenverhältnissen  (Massen)  breit 
gehalten  und  bestehen  aus  einem  cylindrischen  oder  schwach 
konischen  Gefäss  mit  flach  gewölbtem  Boden.  Der  Dampf- 
mantel reicht  mehr  oder  minder  hoch  herauf.  Für  das 
Heizen  mit  überhitztem  Dampf  wendet  man  Dampfschlangen 
aus  Kupfer  oder  Blei  (für  saure  Lösungen)  an.  Die  Ge- 
fässe  selbst  sind  flache  Pfannen  (aus  Blei)  oder  verbleite 
Randkessel,  wie  solche  meist  zum  Arbeiten  mit  Lösungen 
dienen. 


Doppelkessel,  schalenförmig,  flach  gewölbt. 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 
Tiefe  des  Innenkessels 
Inhalt 


Lichte  Weite  des  Innenkessels 
Tiefe  des  Innenkessels 
Inhalt 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 


mm 

900 

1000 

1100 

1200 

1300 

mm 

35° 

400 

450 

500 

550 

Liter 

100 

150 

200 

3 00 

400 

mm 

1400 

1500 

1600 

1800 

2000 

mm 

600 

700 

800 

750 

800 

Liter 

500 

75° 

1000 

1250 

1500 

24 
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Doppelkessel,  cylindrisch  mit  flach  gewölbtem  Boden. 


Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

S5o 

600 

650 

700 

750 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

45° 

500 

520 

540 

560 

Inhalt 

Liter 

IOO 

^25 

15° 

175 

200 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

8oo 

850 

900 

95° 

1000 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

580 

600 

620 

650 

700 

Inhalt 

Liter 

250 

3°° 

35° 

400 

500 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

1100 

1200 

1300 

1400 

1600 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

800 

900 

1000 

1100 

1300 

Inhalt 

Liter 

75° 

1000 

1250 

1500 

2500 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

1800 

2000 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

1500 

1700 

Inhalt 

Liter 

3500 

5000 

Doppelkessel,  halbkugelförmig. 


Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

600 

650 

700 

800 

900 

Tiefe  des 

Innenkessels 

mm 

400 

45° 

525 

575 

650 

Inhalt 

Liter 

75 

100 

T5° 

200 

300 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

1000 

IIOO 

1200 

1300 

1400 

Tiefe  des 

Innenkessels 

mm 

725 

800 

875 

975 

1050 

Inhalt 

Liter 

400 

500 

75° 

1000 

1250 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

1500 

Tiefe  des 

Innenkessels 

mm 

1100 

Inhalt 

Liter 

1500 

. f Inhalt:  50 — 200 

300- 

— 5°° 

Soo- 

— 1000 

Ltr. 

reise  ^ ^jngef.  Preis  : 250 — 500 

650 

-850 

IIOO- 

-1300 

Mk. 

Randkessel,  ; 

a.)  konische 

Form. 

Weite  im 

Lichten  mm 

66  0 

690 

720 

750 

800 

850 

850 

Tiefe 

mm 

380 

390 

420 

470 

5i5 

530 

630 

Gewicht 

ca.  kg 

41 

45 

54 

86 

107 

136 

177 

Inhalt 

Liter 

100 

115 

135 

175 

225 

240 

325 

Weite  im 

Lichten  mm 

900 

95o 

1000 

IIOO 

1200 

1200 

Tiefe 

mm 

670 

700 

880 

890 

900 

1000 

Gewicht 

ca.  kg 

193 

214 

33° 

380 

439 

450 

Inhalt 

Liter 

375 

435 

650 

800 

1000 

1000 
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b)  höhere  cylindrische  Form. 


Weite  im  Lichten 

mm 

515 

540 

560 

595 

640 

695 

Tiefe 

mm 

405 

430 

445 

460 

500 

54o 

Gewicht 

ca.  kg 

39 

43 

48 

54 

65 

74 

Inhalt 

Liter 

72 

85 

95 

110 

140 

175 

Weite  im  Lichten 

mm 

730 

790 

850 

900 

1000 

1100 

Tiefe 

mm 

575 

620 

660 

700 

75o 

800 

Gewicht 

ca.  kg 

88 

110 

135 

190 

225 

290 

Inhalt 

Liter 

230 

270 

339 

400 

55o 

700 

3)  Abdampfungsanlagm  mit  Heizwasser  unter  Spannung 
oder  hochgespannten  Dämpfen.  (Patent  Frederking,  Leipzig.) 

Die  Apparate  (siehe  Seite  71),  welche  eine  Heiz- 
schlange in  starkem  Eisenguss  enthalten,  dienen  vor  allem 
zum  Eindampfen  von  Lösungen,  wenn  deren  Rückstände 
nachträglich  noch  auf  hohe  Temperaturen  (bis  über  300°) 
erhitzt  werden  müssen.  Dieses  Eindampfen,  welches  von 
einer  Centrale  aus  geleitet  wird,  schliesst  Feuersgefahr  aus 
und  ein  Festbrennen  der  abgeschiedenen  Salze.  Vielfach 
finden  die  Apparate  wegen  des  besonders  widerstandsfähigen 
Materiales  Verwendung. 

Der  Ofen  für  die  Wasserüberhitzung  besteht  aus  3 
Feuerzügen;  in  jeden  von  ihnen  ist  ein  Heizschlangenrohr 
eingelegt.  Die  drei  Rohre  sind  ausserhalb  des  Ofens  durch 
kurze  Bogenstücke  derartig  untereinander  verbunden,  dass 
sie  zusammen  ein  Rohr  darstellen.  Dieses  Rohr  ist  durch 
eine  den  örtlichen  Verhältnissen  angepasste  Zwischenleitung 
an  die  in  der  massiven  Wandung  des  Kochgefässes  liegende 
Rohrschlange  angeschlossen.  Auf  diese  Weise  entsteht  ein 
in  sich  geschlossenes  Rohrsystem,  in  welchem  eingefülltes 
Wasser  beim  Heizen  des  Ofens  in  derselben  Weise  in 
Cirkulation  gesetzt  wird,  wie  es  bei  den  allbekannten  Heiss- 
wasserheizungen in  Gebäuden  geschieht. 

Der  Ofen  selbst  ist  in  Chamotte  gemauert  und  wird 
von  einem  Planrost  aus  geheizt.  Der  Rost  ist  auf  einer 
Schlittenführung  verschiebbar  und  kann  an  Handhaben  be- 
quem nach  vorn  gezogen  werden,  wobei  das  auf  ihm 

24* 
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liegende  Brennmaterial  abgestreift  wird  und  in  ein  unter- 
gestelltes Wasserbecken  fällt.  Diese  Einrichtung  gestattet 
den  Heizprozess  augenblicklich  zu  unterbrechen.  Die  Tem- 
peratur-Regelung wird  durch  Luftventile  an  den  Feuer- 
thüren  in  einfachster  Art  bewirkt. 

Die  kleineren  Gefässe  haben  konische  Form  (der 
relativ  grösseren  Heizfläche  wegen),  die  grösseren  sind 
cylinderförmig  und  haben  einen  flachen  Boden.  Ist  ein 
mechanisches  Rühren  nötig,  so  ist  der  Boden  gewölbt. 

Es  übertragen  i qm  Heizfläche  in  i Stunde  bei  einer 
Geschwindigkeit  der  heizenden  Flüssigkeit  in  der  Schlange 
von  i m und  einer  Temperaturdifferenz  von 
5°  io°  150  20°  50° 

3500  7000  10000  14000  35000  W.E.  an  siedende 

Flüssigkeit. 

Der  Wärmetransmissions-Koefficient  (k)  beträgt: 

k = 700  V Vf  (vf  Geschwindigkeit  der  heissen  Flüssigk.), 
die  zu  wählende  Heizfläche  (in  qm): 

H = -C-— 

■&m  700  y Vf 

(C  stündliche  Wärmeübertragung,  flm  mittlere  Tem- 
peraturdifferenz.) 


Konische  Kochgefässe. 


Durchmesser 

Inhalt  des  Gefässes 

Preis 

oben 

unten 

(Nutzinhalt  75%) 

mm 

mm 

1 

Mk. 

770 

150 

60 

215 

895 

200 

100 

340 

1015 

250 

170 

445 

1095 

300 

220 

525 

1145 

300 

260 

580 
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Cylindrische  Kochgefässe. 


Durch- 

messer 

mm 

Füll- 

höhe 

mm 

Lichte 

Höhe 

mm 

Total- 

höhe 

mm 

Nutz- 

inhalt 

1 

T otal- 
inhalt 

1 

Gewicht 
ca.  kg 

Preis 

Mk. 

500 

405 

600 

730 

75 

IIO 

525 

300 

600 

515 

700 

850 

140 

190 

700 

400 

700 

560 

800 

95° 

205 

3°° 

1075 

600 

800 

630 

900 

1050 

300 

435 

1400 

75° 

900 

700 

1000 

1150 

425 

615 

O 

00 

975 

1000 

760 

IIOO 

1250 

560 

830 

2200 

ii75 

IIOO 

830 

1200 

1375 

725 

1075 

2600 

1400 

1200 

900 

1300 

*475 

935 

1390 

3000 

1600 

1250 

965 

1350 

1525 

IIOO 

1565 

3300 

1750 

Bezüglich  ihrer  Wirkung  ist  Folgendes  zu  beachten: 


Je  höher  die  Heizdampfspannung  und  demgemäss  dessen 
Temperatur,  desto  grösser  die  Leistung:  So  werden  z.  B. 
mit  Heizdampf  von  2 Atm.  Überdruck  stündlich  etwa  40  1, 
von  10  Atm.  etwa  120  1 auf  den  Quadratmeter  verdampft. 
Für  eine  gegebene  Leistung  können  also  die  Patentgefässe 
bei  hoher  Dampfspannung  kleiner  werden.  Die  Form  der 
Gefässe  spielt  dabei  eine  gewisse  Rolle:  Bei  grossen  Durch- 
messern wird  man  das  Gefäss  nicht  zu  hoch  wählen  dürfen 
oder  Heizcylinder  einsetzen  müssen.  Es  können  auch  ge- 
wöhnliche Gefässe  durch  Einsetzen  von  Heiz-  oder  Kühl- 
cylindern  (denn  die  Gefässe  können  selbstverständlich  auch 
zum  Kühlen  von  Flüssigkeiten  dienen)  mit  eingegossenen 
Rohren  in  Patentgefässe  umgewandelt  werden. 

Die  Apparate  finden  z.  B.  Verwendung  bei  dem  Ent- 
wässern der  konzentrierten  Alkalilaugen,  beim  Abdampfen 
von  Phenolatlösung  und  dem  Trocknen  ihres  Rückstandes 
für  die  Salicylsäuredarstellung  etc. 

4)  Vakuumverdampf  aßparate. 

Die  Vakuumapparate  lassen  eine  15 — 18-max.  3 2 fache 
Verdampfung  erzielen.  Die  Wärmeausnutzung  ist  unabhängig 
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von  der  Konzentration  der  Laugen,  so  dass  für  jedes  kg 
Dampf,  welches  im  Heizsystem  kondensiert  wird,  an- 
nähernd i kg  Brüden  aus  der  Lösung  erzeugt  wird.  Das 
meist  übliche  und  leicht  herzustellende  Vakuum  von  70  cm 
Quecksilber  erniedrigt  den  Siedepunkt  der  Lösungen  um 
ca.  40 — 50°;  in  demselben  Masse  erhöht  sich  aber  das 
Temperaturgefäll  des  Heizdampfes.  War  letzteres  z.  B. 
150  bei  indirekter  Dampfheizung,  so  beträgt  es  hierbei 
55 — 65°.  Die  Heizfläche  und  der  Apparat  selbst  kann 
also  im  Verhältnis  d.  h.  um  75%  verkleinert  werden. 
Die  Vakuumapparate  bieten  daher  die  Möglichkeit  einer 
wesentlichen  Raumersparnis;  sie  nehmen  z.  B.  nur  Y20  des 
Platzes  von  Pfannenanlagen  ein. 

Für  das  Heizen  der  Apparate  kann  Abdampf  oder 
direkter  Dampf  verwendet  werden.  Seine  Temperatur  muss, 
für  das  Erreichen  einer  bestimmten  Konzentration,  min- 
destens io°  höher  sein  als  die  Siedetemperatur  bei  maximaler 
Konzentration.  Die  Verwendung  der  Mehrkörperapparate 
(siehe  Seite  71)  bietet  nun  den  Vorteil,  dass  der  Verbrauch  an 
Dampf  und  an  Wasser  für  die  Kondensation  in  dem  gleichen 
Verhältnis  abnimmt,  wie  die  Zahl  der  Apparate  zunimmt. 
Einem  2-,  3-,  4-Körperapparat  entspricht  ein  Dampfverbrauch 
von  x/2,  x/3,  Y4  des  einfachen  Apparates.  Die  Leistung 
selbst  wird  aber  durch  diese  Anordnung  nicht  erhöht.  — 
Der  Gesamtdampfverbrauch  (D)  beträgt,  wenn  aus  L kg 
Laugen  B kg  Brüden  zu  entfernen  sind: 

D = — ’--A  ■ + B kg  für  Einkörperapparate, 

= + B kg  für  Zweikörperapparate, 

==  L- A + B — — kg  für  Dreikörperapparate. 

540  3.530  ö r rr 

In  diesen  Gleichungen  bedeutet  A den  Temperatur- 
unterschied zwischen  Siedepunkt  im  Apparat  und  Lauge; 
1 kg  Dampf  von  1 Atmosphäre  Spannung  giebt  bei  der 
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Kondensation  540  Wärmeeinheiten,  1 kg  Brüden  erfordert 
deren  530. 

Der  Kohlenbedarf  beträgt  y der  Dampfmenge;  der 

Wasserbedarf  (W)  für  die  Kondensation  hingegen 

B B 

W = B.  16  kg  bezw. — iöbezw.  -iö. 

Die  zu  wählende  Anzahl  der  Körper  ergiebt  sich,  wenn 
man  den  Zahlenwert  des  bei  Maximalkonzentration  be- 
stehenden Temperaturgefälles  durch  10  dividiert. 

Die  Apparate  werden  in  folgenden  üblichen  Massen 
ausgeführt : 


Stehender  Dreikörperapparat. 


Heizfläche 

Durch- 

messer 

Durch- 

messer 

der 

Rohre 

Höhe 

der 

Gefässe 

Grund- 

Fläche 

des 

Apparates 

Idem  m. 
Arbeits- 
raum 

qm 

mm 

mm 

mm 

mm 

mm 

1500 

2500 

70 

1000 

50 

3000 

X 

X 

4800 

6400 

1500 

3000 

90 

IIOO 

50 

3000 

X 

X 

5200 

6700 

1800 

3000 

110 

1150 

50 

3000 

X 

X 

5200 

6700 

Liegender  Dreikörperapparat. 


Heizfläche 

qm 

Durchmesser 

mm 

Länge 

mm 

Fläche 

m 

Gewicht 

kg 

170 

1300 

3000 

6X4 

15000 

225 

1500 

3000 

6X4 

20000 

600 

1700 

3000 

7X4 

25000 

75° 

1900 

3000 

7X4 

27500 

95° 

2000 

3000 

7X4 

37°°° 
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Die  Heizfläche  der  Vakuumapparate  wird  bei  Röhren- 
heizung nach  der  Formel:  H = bei  Doppel- 

C 

böden  nach  der  Beziehung:  H = 0 — berechnet,  k ist  für 

Vmk 

dünne  bezw.  dicke  Laugen  1200  bezw.  900 — 500.  Für 

Überschlagsrechnungen  dient  die  Formel:  H=  — Ifoo^R— rj~ 
B 

wobei  — die  stündliche  Brüdenmenge,  R das  Temperatur- 
gefälle vom  Heizdampf  bis  zum  Kondensatorbrüden,  r die 
Siedepunktserhöhung  der  dicken  Lauge  bedeutet.  — Die 
Heizflächen  der  einzelnen  Körper  müssen  in  folgendem 
Verhältnis  zu  einander  stehen:  Double-Effet  wie  1 : 1,58, 
Triple  Effet  1 : 1,44  : 3,41,  Quadruple Effet  1:141 : 1,48:  2,17. 
Sollen  die  Heizflächen  alle  untereinander  gleich  sein,  so 
müssen  sich  die  Temperaturdifferenzen  entsprechend  ver- 
halten. Am  besten  verteilt  man  aber  das  Temperaturgefälle 
gleichmässig. 

Die  Verdampfungsleistung  (bei  Verwendung  von  Ab- 
dampf) pro  Stunde  und  1 qm  beträgt  im  Einzelkörper 
70 — 80  1,  im  Double-,  Triple-,  Quadruple-Effet  30 — 36, 
20 — 25,  18 — 21  1 Wasser.  Die  im  ersten  Körper  zu  ver- 
dampfende Wassermenge  ist  bei  Double-,  Triple-,  Quadruple- 
Effet  das  0,466-,  0,3-,  0,2 16 fache  der  Gesamtverdampfung; 
im  letzten  Körper  wird  analog  das  0,534;  0,37;  o,2S4fache 
verdampft. 

Das  Wassergewicht  (W— E),  welches  aus  100  kg  Lauge 
zu  verdampfen  ist,  um  sie  von  der  Anfangskonzentration 
a auf  die  Endkonzentration  e zu  bringen,  berechnet  sich 

nach  der  Formel:  W — E=W  (1  — — ).  W und  E sind  die 

e 

Gewichte  der  ursprünglichen  und  der  eingedampften 
Flüssigkeit. 

Die  stehenden  Apparate  werden  vorwiegend  zum  Ein- 
dampfen von  schäumenden  Lösungen,  z.  B.  Holzextrakt, 
Tannin  etc.  verwendet.  Für  bestimmte  Zwecke,  z.  B.  die 
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Konzentration  von  Strontian-  und  Natronlaugen  etc.,  wer- 
den die  Apparate  in  Eisen  ausgeführt. 

Kleinere  Apparate  werden  in  Kugelform  ausgeführt  und 
zwar  mit  abnehmbaren  Oberboden  und  Doppelboden,  wenn 
sich  beim  Eindampfen  der  Flüssigkeiten  leicht  feste  Rück- 
stände bilden. 


Durchmesser 

mm 

5 00 

75o 

1000 

1250 

1500 

Höhe  innen 

mm 

600 

900 

1250 

1500 

1800 

Inhalt  theoretisch  Liter 

80 

230 

700 

1250 

2250 

Gewicht  ca. 

• kg 

385 

770 

IIOO 

1600 

2000 

Angenäherte  Preise 

von 

kupfernen  Verdampfapparaten: 

Simple  effet:  io — 35  qm  35 — 50  qm  50 — iooqmHeizfl. 

Mark:  3000 — 6000  6000 — 8000  8000 — 13000. 

Für  double  und  triple  effet  verdoppeln  resp.  verdrei- 
fachen sich  die  obigen  Preise. 

Destillierapparate. 

Die  Destillierblasen  mittlerer  Grösse  (500 — 1500  1)  mit 
direkter  Heizung  sind  zur  besseren  Ausnützung  der  Wärme 
völlig  den  Heizgasen  ausgesetzt,  während  die  grossen  Blasen 
vor  der  direkten  Flamme  durch  ein  Gewölbe  geschützt 
sind  und  an  ihrem  Umfange  Züge  für  die  Heizgase  tragen. 
1 Erstere  haben  meist  konische  (aber  auch  cylindrische)  Form, 
v wenn  sie  aus  Gusseisen  hergestellt  sind. 

Cylindrische  Destillierkessel  für  direkte  Heizung. 

Lichte  Weite  des  Kessels  mm  700  800  900  1000  1100  1200 

Tiefe  des  Kessels  mm  650  700  750  800  900  1000 

1 Inhalt  Liter  200  300  400  500  750  1000 

Die  grossen  Destillierblasen  aus  Kesselblech  haben 
cylindrische  Form  (z.  B.  3,2  m Höhe,  2,8  m Durchmesser 
= 19700  1 Inhalt).  — Die  Kühlrohre  erhalten  lichte  Durch- 
messer von  2 — 13  cm  bei  10 — 80  m Länge. 

Die  Destillierkessel  können  Unter-  oder  Vorfeuerung 
erhalten.  Erstere  ermöglicht  eine  bessere  Wärmeausnützung, 
etztere  eine  bessere  Regulierung  der  Feuerung,  da  die  im 
'Mauerwerk  vorhandene  Wärme  Ausgleich  schafft.  Aus 
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diesem  Grunde  erhalten  z.  B.  auch  Autoklaven  Vorfeuerungen. 
Die  Art  der  Einmauerung  der  Destillierkessel  richtet  sich  nach 
dem  jeweiligen  Zwecke;  so  kann  z.  B.  nur  die  Bodenfläche, 
oder  der  Kessel  nur  bis  zu  einer  bestimmten  Höhe  den 
Feuergasen  ausgesetzt  sein.  Man  beachte,  dass  emaillierte 
Gefässe  nur  soweit  vom  Feuer  bespült  werden  dürfen,  als 
sie  während  der  Destillation  mit  Flüssigkeit  gefüllt  bleiben. 

Der  für  die  Destillationen  nötige  Kohlenverbrauch 
ergiebt  sich  aus  der  Siedetemperatur  und  Verdampfungs- 
wärme der  Flüssigkeit  und  durch  Berücksichtigung  der  üb- 
lichen Wärmeausnützung  der  Feuerung. 

Bei  Bestimmung  der  Destillationsperiode  oder  der 
Leistung  der  Destillierblase  hat  man  den  Aufwand  für  Füllen, 
Anheizen,  Destillieren,  Entleeren  und  Abkühlenlassen  zu 
berücksichtigen.  Diese  Werte  sind  sehr  von  der  Beschaffen- 
heit der  Substanzen  abhängig;  so  erfordert  z.  B.  die  Destil- 
lation von  15000  kg  Teer  folgende  Zeiten: 

Destill,  des  Vorlaufes  3%  der  Gesamtmenge  bis  28  St. 


)> 

)) 

Leichtöles 

3% 

2 

)•> 

Karbolöles 

5% 

21/; 

)> 

Kreosotöles 

16% 

4 

}) 

Anthracenöles 

O 

O" 

O 

M 

2'l: 

Die  Destillierblasen  mit  Dampfheizung  sind  bei  kleineren 
Dimensionen  cylindrisch  mit  angesetztem,  halbkugelförmigem 
Doppelmantel  gebaut.  Der  cylindrische  Aufsatz  ist  oft 
aus  Gusseisen  angefertigt  und  wird  um  so  höher  (üblich  1 : 1) 
gewählt  werden  können,  je  leichter  das  Lösungsmittel  siedet. 
Der  Helm  der  Destillierblasen  ist  flach  gewölbt  und  trägt 
das  Destillationsrohr. 


Destillierkessel  mit  Dampfheizung.  (Breitere  Form.) 


Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

600 

650 

700 

800 

900 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

5°° 

580 

650 

75° 

Soo 

Inhalt 

Liter 

100 

150 

200 

300 

400 

Lichte  Weite  des  Innenkessels 

mm 

1000 

lioo 

1200 

Tiefe  des  Innenkessels 

mm 

900 

1000 

IIOO 

Inhalt 

Liter 

500 

750 

1000 
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Grössere  Blasen  erhalten  einen  schwach  gewölbten 
Doppelboden  (z.  B.  1,5  : 04  m)  und  einen  konischen  Auf- 
satz (oberer  Durchmesser  1 m,  Höhe  1,5  m).  Die  grossen 
Destillierapparate  sind  aus  Schmiedeeisen  angefertigt  und 
enthalten  eine  Dampfschlange  zum  Heizen  mit  gespanntem 
oder  überhitztem  Dampf  (siehe  auch  Kolonnenapparate 
Seite  132).  Eine  Leichtölblase  von  7000  1 Inhalt  hat  z.  B. 
1,9  m Durchmesser  bei  2,6  m Höhe.  — Die  Durchmesser 
der  Kühlrohre  zum  Kondensieren  werden  nach  den  Angaben 
. auf  Seite  359  zu  wählen  sein.  Die  Dimensionen  der  Dampf- 
schlangen und  der  als  Heizfläche  dienenden  Doppelmäntel 
sind  nach  Seite  368  zu  bemessen. 

Die  Verdampfungswärmen  der  üblichsten  Lösungsmittel 
’sind  folgende: 

'Methylalkohol  264W.E.  Chloroform  58  W.E. 

Äthylalkohol  209  Benzol  93,3 

Alkohol- Wasser  (50%)  375  Toluol  83,5 

.'Äthyläther  97  m-Xylol  78 


AAceton  140 

Um  die  Tabellenwerte  auf  Seite  366  benutzen  zu  können, 
oraucht  man  nur  das  gegebene  (stündlich  zu  verdampfende) 
• Müssigkeitsquantum  (Q)  mit  dem  Quotient  aus  den  Ver- 
dampfungswärmen  vom  Lösungsmittel  (Ca)  und  Wasser  (Cb) 
•u  multiplizieren.  Man  erhält  so  das  bei  der  Verdampfung 
::inen  gleichen  Wärmevorrat  fordernde  Wasserquantum  (W): 


W=^-Q- 

W 

Der  Quotient  giebt  die  pro  i°  Temperaturdifferenz 

u verdampfende  Wassermenge  bezw.  die  zum  Aufsuchen 
er  Dimensionen  nötigen  Werte. 

Preise  von  kupfernen  Vakuumdestillierapparaten  mit 
<uftpumpe: 

Blaseninhalt:  50 — 200  400 — 600  1 

Ungefährer  Preis:  1000 — 1400  2100 — 2700  Mk. 
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£ 

£ 


Filterpressen. 
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Rahmenfilterpressen  aus  Eisen. 
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’umpen  für  die  Bedienung  der  vorstehenden  Filterpressen. 
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Die  Dauer  eines  Nutschprozesses  ist  für  jedes  Material 
anders  und  lässt  sich  nur  durch  Versuche  feststellen;  sie 
wird  in  normalen  Fällen  bei  200  mm  hohem  Auffüllrahmen 
ca.  20  Minuten  währen , wobei  das  Füllen  und  Entleeren 
einbegriffen  ist.  Die  Nutschkuchenstärke  ist  hierbei  mit 
ca.  90  mm  Dicke  angenommen;  sie  kann  jedoch  durch  An- 
ordnung eines  höheren  Auffüllrahmens  erhöht  werden. 

Die  Grösse  der  Luftpumpe  ist  für  jedes  Material  be- 
sonders zu  bestimmen , weil  ein  Material  die  Flüssigkeit 
besser,  das  andere  schlechter  hindurchlässt.  Bei  normalen 
Fällen  rechnet  man  für  den  Quadratmeter  Nutschfläche  eine 
Luftpumpenleistung  von  xj2 — 3/4  cbm  in  der  Minute. 


Nutschenfilter  aus  Steinzeug. 


Inl 

des 

Oberteils 

Liter 

lalt 

des 

Unterteils 

Liter 

Lichte 

Weite 

cm 

Ti 

des 

Oberteils 

cm 

efe 

des 

Unterteils 

cm 

Preis 

Mk. 

40 

40 

41 

30 

43)5 

20 

5° 

90 

50 

26 

61 

36 

77 

GS 

60 

30 

66 

•55 

Pressen. 

Hydraulische  Pressen. 


Press- 

fläche 

mm 

Presshöhe 

mm 

Kolben- 

durch- 

messer 

mm 

Kolben- 

hub 

mm 

Gewicht 

kg 

Preis 

Mk. 

1200 

1200 

X 

bis 

300 

900 

7000 

2100 

900 

1700 

1600 

1200 

X 

bis 

3°° 

1000 

10500 

3100 

1050 

1700 

Druckpumpen  hierzu  700 — 1000  Mk. 


Pressen. 
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Einfache  Spindelpressen. 


Preis  der  Pressen 

Druckfläche 

Einsatzhöhe 

Mit  gewöhnt. 
Handrad 

Mit  in  gleicher 
Höhe  bleiben- 
dem Handrad 

mm 

mm 

Mk 

Mk 

300  X 3 00 

250 

60 

70 

400  X 3°° 

3 00 

7° 

80 

45°  X 3 00 

3 00 

95 

110 

500  X 400 

35° 

125 

140 

580x45° 

400 

180 

200 

Presse  mit  Schneckenrad  und  Schraube  ohne  Ende. 


Preis 

Druckfläche 

Einsatzhöhe 

ohne 

mit 

Charnierhebel 

Charnierhebel 

mm 

mm 

Mk 

Mk 

750X  55° 

IIOO 

735 

75° 

850  X 600 

IIOO 

880 

900 

950  x 7°° 

1200 

1000 

1020 

1 1 20  x 800 

1300 

1260 

1280 

1320X 1120 

1600 

175° 

1770 

Das  Abpressen  erfolgt  in  x/4 — 2 Stunden  je  nach  der 
Beschaffenheit  des  Pressgutes.  Von  Niederschlägen  werden 
nur  diejenigen,  welche  sich  leicht  abfiltrieren  lassen,  ge- 
presst. Das  Pressen  soll  in  diesem  Falle  vor  allem  das 
Trocknen  erleichtern. 

Centrifugen. 


Trommel-Durchmesser 

mm 

600 

700 

00 

Cn 

O 

1000 

1200 

Trommel-Höhe 

mm 

300 

35° 

400 

400 

400 

Gesamt-Inhalt 

Liter 

85 

135 

227 

3H 

458 

Kraftbedarf 

P.S. 

2 

3 

4 

5 

6 

Umdrehungen  in  der  Minute 

1000 

900 

700 

600 

5°° 

Preis  mit  unterem  Antrieb 

Mk. 

6 50 

850 

1000 

1300 

1700 

Preis  mit  oberem  Antrieb 

Mk. 

800 

1000 

130° 

1600 

2100 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 

25 
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Das  Ausschleudern  dauert  10 — 30  Minuten;  hierbei 
können  20 — 50  kg  trockene  Ware  erhalten  werden.  Während 
des  Ausschleuderns  wird  die  folgende  Schleuderpost  vor- 
gerichtet, wenn  das  Material  nicht  direkt  eingetragen  wird. 

Kolonnenapparate. 

Siebkolonnen  zur  Rektifikation  von  Alkohol. 


Leistung  in  der  Stunde 

Liter 

25 

5o 

75 

100 

Inhalt  der  Blase 

Liter 

500 

2400 

3000 

5000 

Durchmesser  der  Blase 

mm 

900 

1500 

1600 

1850 

Llöhe  der  Blase 

mm 

900 

1500 

1600 

1850 

Ganze  Höhe  des  Apparates 

mm 

8500 

9500 

10000 

10500 

Gewicht  mit  Eisenblase 

kg  1400 

1900 

2700 

3400 

Volumen 

cbm 

5 

8 

10 

12 

Glockenkolonne  zur  Rektifikation 

von 

Benzol 

, Benzin  etc, 

Leistung  in  der  Stunde 

Liter 

5° 

100 

200 

250 

300 

Inhalt  der  Blase 

Liter 

2000 

3000 

6000 

7500 

9000 

Gewicht 

kg 

3000 

4700 

7500 

9000 

10700 

Volumen 

cbm 

9 

12 

23 

30 

35 

Der  bei  Fabrikationen  erhaltene  wässerige  20 — 3o°/0ige 


Alkohol  wird  zuerst  durch  einfache  Destillation  konzentriert. 
Es  liefern  je  500  kg  25  bezw.  5o°/0igen  Alkohols  225  kg 
5o°/0igen  bezw.  320  kg  ca.  7o°/0igen  Alkohol.  Bei  der 
nachfolgenden  Rektifikation  erhält  man  von  der  gesamten 
Alkoholmenge  8 — io°/o  als  Vorlauf,  5%  als  Nachlauf. 
Der  Verlust  bei  der  Destillation  beträgt  10 — 15 %,  bei  der 
Rektifikation  3 — 5%. 

Der  geringste  (berechnete)  Wärme- Verbrauch  für  die 
stündliche  Erzeugung  von  100  kg  Sprit  von  94,6%  beträgt  bei 
Blasenfüllung  von  8 20  33  52  68°/0igen  Alkohol 

in  der  Blase  79700  49000  41000  37800  3S700  W.E. 

im  Kondensator  57300  26700  18700  154°°  16400  W.E. 

Wir kungsio eise  einer  Sprit- Rektifizier- Kolonne,  die  pro 
Stunde  100  kg  Sprit  von  94,6%  aus  einer  Blasenfüllung 
von  7,45%  liefert,  mit  einem  Wärmeaufwand  von  80000 
Kalorien,  von  welchen 30000 (praktisch 55000)  Kalorien  durch 
den  Kondensator  entzogen  werden  (siehe  S.  387). 


Krystallisiergefässe. 
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{fl 

Dampf 

aus  dem  Boden 

Rücklauf  vom  Boden 

<D 

'ö  Ü5 

aufsteigend 

herabfliessend 

aj  v 

c.  'ö 
B 0 

6 « 

Alkohol 

Wasser 

Gew.- 

prozente 

Alkohol 

Wasser 

Gew.- 

prozente 

3 

£ 

kg 

kg 

kg 

kg 

Sprit  in  den  Kühler  gehend 

Rücklauf 

vom  Kondensator 

94,61 

5,39 

94,6i 

243 

14,58 

94,3 

•40 

337,6 1 

19,97 

94,4 

240,5 

15,34 

94,o 

30 

325,61 

24,10 

93,o 

230,5 

18,88 

92,46 

20 

321,31 

25,99 

91,8 

225,6 

20,98 

9b58 

10 

3°9,3i 

30,54 

90,3 

210,0 

26,88 

88,37 

7 

286,81 

37,io 

88,5 

183,1 

36,98 

83,2 

6 

277,71 

42,37 

86,75 

150,2 

50,47 

74,8 

5 

244,81 

55,86 

81,3 

73,75 

78,02 

48,3 

4 

168,36 

63,41 

66,85 

23,11 

97,29 

19,2 

0 

J 

117,72 

102,68 

53,4 

11,17 

101,79 

9,9 

2 

105,78 

107,18 

49,68 

9,o8 

102,5 

8,15 

1 

103,69 

107,89 

49,o 

8,76 

102,72 

00 

k 

Dampf 
aus  der 

103,37 

108,11 

48,87 

Rücklauf  in  die 

Blase 

Blase 

Krystallisiergefässe. 

Die  Krystallisiergefässe  erhalten  eine  hohe,  kastenartige 
Form  (z.  B.  2 — 3 m lang,  1 — 1,5  m breit,  1,5 — 2 m tief), 
wenn  die  Abkühlung  der  Lösung  langsam  erfolgen  und  sich 
hierdurch  aus  Gemischen  nur  ein  Bestandteil  abscheiden  soll. 
In  flache  Gefässe  (z.  B.  5 m lang,  2 m breit,  0,5  m tief) 
füllt  man  diejenigen  Lösungen,  welche  leicht  krystallisieren 
und  daher  schneller  abgekühlt  werden  können.  Ein  schnelles 
Abscheiden  feiner  Krystalle  bewirkt  man  in  Thelenpfannen, 
welche  von  einem  Kühlmantel  umschlossen  sind.  Kleinere 
' Mengen  von  speciell  organischen  Stoffen  krystallisiert  man 
in  runden  emaillierten  Randkesseln  um  oder  in  den  üblichen 

25* 
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Kochgefässen  mit  Dampfmantel  (spec.  wenn  eine  Filtration 
unnötig  ist  oder  wenn  nochmals  anzuheizen  ist  für  den  Fall, 
dass  die  Krystallisation  nicht  in  gewünschter  Grösse  erzielt 
wird)  um.  Werden  die  Gefässwände  durch  die  sauren 
Lösungen  angegriffen,  so  sind  verbleite  Holzkästen  (z.  B. 

2.5  m L.,  1 m B.,  0,8  m T.  oder  verbleite  Pfannen  2 m L., 

1.5  m B.,  0,2  m T.)  zu  wählen  oder  auch  Cj linder  (0,6  m 
Durchmesser,  1 m Höhe)  aus  starkem  Bleiblech.  Das  Um- 
krystallisieren  solcher  Stoffe  wird  alsdann  in  thönernen 
Schalen  vorgenommen.  Die  Lösungen  müssen,  dem  je- 
weiligen Zweck  entsprechend,  2 — 6 Tage  der  Krystallisation 
überlassen  werden. 


Kessel  aus  Steinzeug  zum  Krystallisieren. 


Durchmesser 

Inhalt 

cylindr. 

Form 

konische  Form 

Höhe 

Preis 

oben 

unten 

Ltr. 

mm 

mm 

mm 

mm 

Mk 

100 

450 

50° 

400 

640 

16 

150 

520 

tn 

OO 

O 

460 

720 

25 

250 

620 

690 

550 

840 

40 

500 

0 

00 

O 

10 

00 

710 

1050 

80 

Krystallisierschalen. 


Inhalt 

Ltr. 

Lichte  Weite 
mm 

Tiefe 

mm 

Preis 

Mk. 

100 

730 

360 

17 

15° 

830 

410 

26 

250 

990 

490 

42 

0 

0 

VO 

1250 

620 

90 

Für  das  Auskrystallisierenlassen  von  Salzen  (z.  B. 
Na2S04)  oder  Nebenprodukten  aus  Lösungen  wählt  man 
Pfannen  in  den  Dimensionen  der  Vorwärmpfannen,  all- 


Trockenvorrichtungen.  3S9 

gemein  flache  Formen,  um  die  Abkühlung  der  Lösungen 
zu  begünstigen. 

Trockenvorrichtungen. 

Die  anorganischen  Ausgangsmaterialien  und  Produkte 
werden  meist  durch  direkte  Heizung  getrocknet.  Für  grössere 
Mengen  sind  besonders  Trockentrommeln,  -schlöte  und 
-kanäle  wirksam.  Es  können  in  diesen  8 bis  10  kg  Wasser 
durch  1 kg  Kohle  verdampft  werden.  Für  die  Verdampfung 
werden  im  allgemeinen  um  so  günstigere  Verhältniszahlen 
erhalten  werden,  je  feuchter  das  Material  ist,  da  alsdann 
für  dessen  Anwärmung  relativ  weniger  Wärme  nötig  ist. 
Die  Kohle  wird  auf  einer  Feuerung  zur  rauchfreien  Ver- 
brennung gebracht  und  ihre  heissen  Gase  im  Gegenstrom- 
prinzip über  das  Material  geführt.  Trommeln  dienen  für 
das  Trocknen  grosser  Mengen  in  kontinuierlichem  Betrieb ; 
Kanäle  für  gleichzeitiges  Trocknen  verschiedener  oder  spec. 
leichter  Materialien. 

Grosse  Mengen  organischer  Produkte,  z.  B.  Farbstoffe 
werden  auf  mit  Abdampf  geheizten  Plandarren  aus  Eisen- 
blech (3:2:  0,3  m)  getrocknet.  Die  gegen  höhere  Temperatur 
empfindlicheren  Stoffe  werden  zur  Trocknung  in  Trocken- 
kammern auf  emaillierten  Blechen  oder  thönernen  Schalen 
ausgebreitet.  Teuere  weisse  Produkte  werden  in  besonderen 
Zimmern,  welche  mit  Dampfheizkörpern  und  Ventilation 
versehen  sind,  getrocknet.  Es  handelt  sich  hierbei  nur  um 
ein  Entfernen  der  noch  anhaftenden  Spuren  organischer 
Lösungsmittel.  Die  meist  krystallisierte  Ware  wird  auf 
Papier  in  hölzernen  Rahmen  leicht  aufgeschüttet. 

Die  Masse  der  Rahmen  und  Gestelle  sind  so  zu  wählen, 
dass  das  Manipulieren  leicht  erfolgen  kann.  Die  Grösse  der 
Trockenkammern  wird  meist  für  den  Bedarf  mehrerer  Betriebe 
bemessen.  Hierbei  ist  zu  berücksichtigen,  dass  griffiges 
Material  schneller  sein  Wasser  abgiebt  als  dichtes  oder 
klebriges.  Die  Schichthöhe  ist  dementsprechend  zu  wählen. 


Leistungsfähigkeit  und  Auswahl  der  Apparate  etc. 


Für  Produkte,  welche  nicht  durch  Abscheiden  aus  einer 

. 

Lösung  und  nachfolgendes  Filtrieren  gewonnen  werden, 
sondern  durch  Einengen  von  konzentrierten  Lösungen,  wählt 
man  zum  Abdampfen  der  letzten  Anteile  Flüssigkeit  und  zum 
nachfolgenden  Trocknen  des  Rückstandes  flache  kupferne 
Doppelböden  (1,5:0,8:0,2m;  2:0,9:0,2  m).  Hat  während  I 
des  Eindampfens  und  Trocknens  eine  stärkere  mechanische  1 
Bearbeitung  (Mischen  oder  Abheben  festhaftender  Teile 
durch  eiserne  Spateln)  zu  erfolgen,  so  verwendet  man  guss- 
eiserne Trockenplatten  (0,9:0,5:0,15  m).  Für  das  Ein- 
dampfen saurer  Lösungen  dienen  mit  Blei  ausgekleidete 
Doppelböden  aus  Eisenblech. 

Man  beachte  noch,  dass  hygroskopische  Substanzen  : 
bei  kontinuierlicher  Heizung  zu  trocknen  sind. 

Bezüglich  des  Trocknens  mit  erhitzter  Luft  in  Trocken-  , 
kammern  ist  Folgendes  zu  beachten: 

Die  Luft,  welche  zum  Trocknen  dient,  muss  das 
Trockengut  erwärmen,  die  zur  Verdunstung  des  Wassers 
nötige  Verdampfungswärme  abgeben  und  das  verdunstete 
Wasser  aufnehmen.  Die  aus  dem  Heizraum  in  die  Trocken-  j 
kammer  tretende  Luft  verliert  also  soviel  Wärme,  als  hier- 
für nötig  ist.  Die  Höhe  der  Erhitzung  der  Luft  wird  sich 
nach  der  Eigenart  der  zu  trocknenden  Materialien  richten 
müssen,  da  letztere  bis  nahe  an  die  Temperatur  der  ein- 
tretenden Luft  erwärmt  werden  müssen,  wenn  sie  voll- 
ständig vom  Wasser  befreit  werden  sollen. 

Die  Einrichtung  der  Trockenkammern  wird  in  folgen- 
der Weise  rechnerisch  bemessen: 

Die  Grösse  der  Heizfläche  (H)  für  die  Dampf-Heiz- 
körper, welche  zum  Anwärmen  der  Luft  dienen,  berechnet 
sich  nach  der  Gleichung: 

H = — 

Hm(2  -pro  / c) 

Es  bedeutet  Cg  die  pro  1 Stunde  zu  übertragende 
Wärmemenge,  die  mittlere  Temperaturdifferenz  zwischen 
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Luft  und  Heizkörper,  c die  Geschwindigkeit  der  Luft  in 
Metern  pro  Sekunde  (Max.  6 m).  Der  Ausdruck  2 + 10/c 
ist  der  Wärmetransmissions-Koefficient  k.  Die  Heizflächen 
müssen  so  gross  sein,  dass  sie  auch  an  den  kältesten 
Tagen  (z.  B.  — 20°)  genügen.  An  wärmeren  Tagen  wird 
man  sie  daher  nur  teilweise  benutzen.  Nachstehende  Tabelle 
zeigt,  wieviel  Kalorien  pro  1 qm  Heizfläche  der  Heizkörper 
in  1 Stunde  abgegeben  werden. 


Temperatur 
der  erhitzten 
Luft 

Temperatur 

des 

Heizkörpers 

Temperatur 

der 

Aussenluft 

Mittlere 

Temperatur- 

differenz 

Anzahl 

bei  1 
Geschw 

der  abgeg 
Kalorien 

2 

indigkeit 

rebenen 

4 m 
1er  Luft 

35° 

1000 

— 20° 

92 

1104 

1372 

2024 

+ 30° 

67 

804 

1072 

M74 

O 

O 

— 20° 

85 

1020 

1370 

1870 

+ 30° 

60 

720 

960 

1320 

O 

O 

— 20° 

75 

900 

1200 

1650 

+ 3°° 

50 

600 

800 

1100 

35° 

120° 

. 

— 200 

112 

T344 

1792 

2464 

+ 30° 

87 

1044 

1392 

1914 

50° 

— 200 

io5 

1260 

1680 

2310 

+ 30° 

80 

960 

1280 

1760 

O 

O 

— 20° 

95 

1140 

1520 

2090 

+ 30° 

70 

840 

TI20 

1540 

Die  Wärmemenge  (Cn),  welche  für  die  Verdampfung 
der  in  der  Substanz  vorhandenen  Wassermenge  (w)  nötig 
ist,  beträgt: 

Cn  = w (637 — Wert  der  Anfangstemp.  der  Subst.) 

Der  für  die  Erwärmung  der  Substanz  nötige  Wärme- 
bedarf findet  seine  Berücksichtigung  in  dem  Sicherheits- 
zuschlag der  Kalkulation. 

Die  Werte  von  Cg,  welche  den  Wärmeaufwand  zur 
Lufterhitzung  darstellen,  wenn  100  kg  Wasser  bei  ver- 
schiedenen Temperaturen  verdunstet  werden  sollen,  zeigt 
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folgende  Tabelle.  Hierbei  ist  die  Aussenluft  und  die  Aus- 
trittsluft als  ganz  oder  zu  3/4  mit  Wasserdampf  gesättigt 
angenommen. 


Temperatur 

der 

Aussenluft 

Temperatur 

der 

Austrittsluft 

Werte  von  C 
Aussenluft  ganz, 
Austrittsluft  3/4  mit 
Wasserdampf 
gesättigt 

g in  Kalorien 

Aussen-  und  Aus- 
trittsluft zu  3/4 
gesättigt 

— 20° 

14,6 

166408 

152162 

hl  </)  O 
w *n< 
Ö :ol  cO 

15° 

24,7 

116640 

89424 

«1  U 
.2  > 

£ e 

25° 

30,7 

17^434 

91433 

u 2 
0 f» 

— 20° 

21 

149849 

139769 

*h  V °0 

150 

28,5 

105875 

90875 

V v 
O.T3 

0 

0 

ro 

38 

102275 

67187 

4> 

*5 '5 

cS  _ 

— 20° 

27 

130050 

123246 

• - 0 . 

äg  -1 

15° 

33,5 

949886 

85918 

s 

30° 

4L7 

839944 

71298 

Aus  obigen  zwei  Tabellen  kann  leicht  die  jeweilig 
benötigte  Heizfläche  ermittelt  werden.  Werden  Rippenheiz- 
körper zum  Anwärmen  der  Luft  verwendet,  so  sind  die 
Werte  der  ersten  Tabelle  vor  der  nötigen  Division  mit  0,7 
zu  multiplizieren. 

Der  Trockenraum  soll  in  seinen  Dimensionen  so  gewählt 
sein,  dass  das  Trockengut,  welches  der  gewünschten  Leistung 
entspricht,  untergebracht  werden  kann.  Hierbei  beachte 
man,  dass  der  Trockenraum  z.  B.  doppelt  so  gross  sein  muss, 
wenn  das  Material  zwei  Tage  zum  Trocknen  braucht. 

Die  für  das  Trocknen  nötige  Oberfläche  (O)  des  Ma- 
teriales ergiebt  sich  aus  folgender  Gleichung: 


O = — — — in  welcher  Cn  die  Menge  der  in  1 Stunde 

■&m(2  + IO  V c) 

an  das  zu  trocknende  Material  zu  übertragenden  Wärme  ist. 


#m  = 


^Luft  Anf.-Temp.-Subst.  End-T.)  -f-  L.E.T. — S.A.T 


) 


2 
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Der  für  eine  Trockenanlage  vorgesehene  Ventilator 
muss  so  gross  sein,  dass  er  auch  an  den  wärmsten  Tagen 
das  nötige  Luftquantum  fördern  kann.  Nachstehende  Ta- 
belle zeigt  die  auftretenden  Unterschiede. 


Temp.  d.  Aussenluft 

00 

30° 

00 

30° 

°° 

3°  0 

00 

300 

Max-temp.  d.Heizluft 

5°° 

7 

0° 

5 

0° 

7 

o° 

beim  Eintritt 

7600 

18300 

4900 

7700 

9100 

38000 

0 

0 

00 

vn 

9600 

h\ 

n.  d.  Erhitzung 

9000 

19500 

6200 

8700 

10800 

40500 

7300 

10900 

13 

beim  Austritt 

8400 

18900 

5600 

8200 

10200 

0 

0 

0 

0 

ON 

■<> 

O 

O 

10300 

Die  Werte  geben  die  Volumina  der  für  das  Verdunsten 
r von  ioo  kg  Wasser  nötigen  Luft,  wenn  die  Austrittsluft 
3/4  bezw.  I/2  gesättigt  ist. 


Es  seien  hier  noch  Werte  über  den  Wärmeverlust  (in 
Kalorien)  der  Trockenkammern  pro  Stunde  und  i qm  Wand- 
iläche  angegeben. 


f r emperaturdiffer  enz 
zwischen  Innen- 
und  Aussenraum 

Mauerw 

120 

mm 

erk.  Wax 
250 
mm 

idstärke 

380 

mm 

Holzwand 

Einfache 

Fenster 

10° 

24 

17 

13 

22 

50 

20° 

48 

34 

26 

44 

100 

40° 

96 

68 

52 

88 

200 

50° 

120 

85 

65 

110 

250 

Ist  kein  Abdampf  vorhanden,  so  wählt  man  die  äusserst 
orteilhafte  Lufterwärmung  durch  direkte  Feuerung,  i qm 
irekte  Heizfläche  transmittiert  stündlich  ioooo  W.E. 


Trockenmulden  mit  Schaufeln. 

Diese  finden  Verwendung  für  das  Trocknen  schaufel- 
ihiger  Substanzen.  Kürzere  Mulden  können  auch  eine 
lechhaube  mit  Dunstschlot  und  Einfüllstutzen  erhalten, 
s erfolgt  dann  das  Einfüllen  und  Entleeren  selbstthätig.  In 
-r  Regel  ist  1,2 — 1,3  kg  Heizdampf  erforderlich,  um  1 kg 
Nasser  aus  den  zu  trocknenden  erwärmten  Substanzen  zu 
irdampfen,  und  man  kann  pro  Quadratmeter  Heizfläche 
ne  stündliche  Verdampfung  von  5 kg  Wasser  annehmen. 
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Mulde 

Ungefährer 

Ungefähre  Leistung 

Durchmesser 

Länge 

Kraftbedarf 

pro  Tag  in  trockener  Ware 

mm 

m 

P.S. 

kg 

500 

IO 

2 

600 

750 

IO 

3 

1300 

1000 

IO 

4 

2500 

1250 

IO 

5 

3750 

Trockentisch  zum  Heizen  mit  Abdampf  oder 
direktem  Dampf. 


Länge 

m 

Breite 

mm 

Ungefähre  Leistung  pro 
Tag  (bei  Schlamm)  in 
trockener  Ware  bei  Ver- 
wendung von  Abdampf 
kg 

Preis  für  d.  Quadrat- 
meter 

Mk 

IO 

500 

500 

IO 

75° 

75° 

IO 

1000 

1000 

140 

IO 

1250 

1250 

IO 

1500 

1500 

Trockenkammern  zum  Trocknen  von  Chemikalien  mit 
Dampf  bei  niedriger  Temperatur. 


Eins 

Länge 

m 

sel-Kam 

Breite 

m 

mer 

Höhe 

m 

Anzahl  der  Kammern 

Ungefähre 
Leistung  pro 
Tag  bei  Far- 
benschlamm 
in  trockener 
Ware 
kg 

Heiz- 

fläche 

in 

qm 

Trocken- 

fläche 

in 

qm 

Preis 

Mk 

I 

I 

3>5 

5 

1000 

100 

60 

1S00 

1 

1 

3,5 

IO 

2000 

200 

120 

2200 

1 

1 

3,5 

20 

4000 

400 

240 

33°° 

I 

1 

3,5 

30 

6000 

600 

360 

4400 

I 

1 

3,5 

40 

8000 

800 

4S0 

5500 

I 

I 

3,5 

50 

IOOOO 

1000 

600 

6600 
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Vakuum-Trockenschrank. 

(Abstand  der  Heizkammern  von  einander  — 75 — 100  mm. 
Beschickungsfläche  ca.  0,4  der  totalen  Heizfläche.) 


Anzahl 

Heizkammer 

Länge 

mm 

n 

Breite 

mm 

Heiz- 

fläche 

in 

qm 

Ungefähre 
Leistung 
pro  Tag 
bei  Anilin- 
farben 
kg 

Preis 

ohne 

Luftpumpe 

Mk 

3 

IOOO 

5 

500 

iooo 

6,5 

35° 

2000 

IO 

7SO 

1000 

19,5 

IOOO 

3100 

IO 

1000 

iooo 

26 

1300 

35°° 

IO 

1250 

iooo 

32,5 

1600 

4000 

Die  Vakuum-Trockenapparate  ermöglichen  ein  schnelles 
Trocknen  bei  niederer  Temperatur,  da  bei  100  mm  Queck- 
$ silberdruck  das  Wasser  bereits  bei  350  lebhaft  herauskocht. 
Tn  der  Regel  sind  1,2  kg  Heizdampf  (inkl.  Betriebskraft  der 
i Luftpumpe)  erforderlich,  um  1 kg  Wasser  aus  den  erwärmten 
^Substanzen  zu  verdampfen.  Die  Trockenwirkung  beträgt  im 
) Mittel  pro  1 Stunde  und  Quadratmeter  Heizfläche  5 1 Wasser. 


Wakuum-Trockenapparat  in  Form  eines  liegenden  Kessels. 


Gesamt- 

Heiz- 

fläche 

Beschick- 
bare Heiz- 
fläche 

Freier 

Raum 

zwischen 

den 

Platten 

Anzahl 

der 

Platten 

Aussen- 
masse  der 
Trocken- 
platten 

Aussen- 

masse 

des 

Apparates 

qm 

qm 

mm 

9,4 

3,8 

60 

8 

625 

X 

940 

1050 

X 

1250 

^5 

6,5 

80 

8 

750 

X 

1250 

1105 

X 

1450 

15 

6,5 

80 

8 

750 

X 

1250 

1250 

X 

1450 
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Die  Yakuumapparate  sind  unter  Zwischenschaltung 
eines  Kühlers  und  einer  Vorlage  an  die  Luftpumpe  an- 
geschlossen. Die  Vorlage  ist  mit  Niveaurohr  und  Ablass- 
hahn versehen. 

Luftpumpen  und  Kompressoren. 


Man  unterscheidet  trockene  Schieberluftpumpen  und 
nasse  Ventilluftpumpen.  Letztere  werden  zum  Ansaugen 
von  Luft  und  Einspritzwasser  (bei  Kondensationen)  ver- 
wendet. Ausführlich  beschrieben  seien  hier  nur  die  Schieber- 
luftpumpen, welche  zum  ausschliesslichen  Ansaugen  von  Luft 
dienen. 

Die  Schieberluftpumpen  gleichen  den  üblichen  Dampf- 
cylindern  mit  Muschelschiebersteuerung,  nur  dass  die  Luft 
durch  das  Abdampfrohr  angesaugt  wird,  also  den  um- 
gekehrten Weg  wie  der  Dampf  nimmt.  Hierdurch  wird 
der  Schieber  von  dem  Luftdruck  dauernd  festgedrückt. 
Die  überdies  angebrachten  Druckfedern  dienen  eigentlich 
nur  zum  Abdichten  während  des  ersten  Ansaugens.  Die 
Pumpen  sind  mit  einem  Mantel  für  Kühlwasser  umgeben, 
um  Erwärmungen  zu  vermeiden.  Antrieb  erfolgt  entweder 
direkt  durch  eine  kleine  Dampfmaschine  oder  durch  Riemen. 
Der  hohe  Nutzeffekt  (90%)  dieser  Pumpen,  welche  ein  Vakuum 
von  75  cm  geben,  beruht  auf  dem  Ersatz  der  sonst  üb- 
lichen Ventile  durch  Schieber.  Eine  Luftpumpe  kann  nur 
von  dem  Augenblick  an  Luft  ansaugen,  in  welchem  die 
im  schädlichen  Raum  verbliebene  Luft  durch  Expandieren 
bis  unter  die  in  dem  auszupumpenden  Raume  herrschende 
Spannung  gebracht  worden  ist.  Es  geht  also  ein  Teil  des 
Hubes  hierfür  verloren  und  das  Vakuum  wird  über  eine 
gewisse  Grenze  nicht  zu  verbessern  sein.  Mit  Verwendung 
von  Schiebern  ist  diesem  Übelstand  abgeholfen  worden, 
indem  man  durch  eine  Öffnung  oder  einen  kleinen  Ver- 
bindungskanal im  Schieber  während  kurzer  Zeit  eine  Ver- 
bindung zwischen  beiden  Cylinderkanälen  und  Kolbenseiten 
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herstellt.  Die  Luft  des  schädlichen  Raumes  wird  auf  die 
andere  Seite,  auf  welcher  die  Saugspannung  herrscht,  ge- 
bracht und  damit  eine  Durchschnittsspannung,  ein  Druck- 
ausgleich geschaffen.  Die  Luft  im  schädlichen  Raum 
braucht  nur  von  der  Durchschnittsspannung  bis  auf  die 
' Spannung  im  Saugkessel  zu  expandieren,  damit  von  neuem 
angesaugt  wird.  Die  Hubausnützung  und  die  prinzipiell 
erzielbare  Wirkung  ist  daher  grösser.  Das  Druckrohr  der 
Pumpe  trägt  eine  Rückschlagsplatte,  damit  nicht  Luft  zu 
i Beginn  des  Hubes,  ehe  die  angesaugten  Gase  auf  Atmo- 
- Sphärenspannung  komprimiert  sind,  von  aussen  in  den 
Cylinder  dringen  kann.  Das  Ventil  öffnet  sich,  sobald  die 
Gase  im  Cylinder  auf  einen  gewissen  Überdruck  kom- 
primiert sind.  Der  Beginn  des  Saugens  und  Fortdrückens 
längt  von  der  Höhe  des  jeweiligen  Vakuums  ab.  Der 
'Schieber  steuert  nur  das  Ende  der  Saug-  und  Druckperiode. 


Wolumina  (in  Litern)  welche  aus  Gefässen  von  500 — 4500  1 
i.bzusaugen  sind,  um  Vakua  von  152 — 753  mm  herzustellen. 


Va- 

lt.um 

11m 

0 

0 

U-) 

1000 

Inhalt  des  Gefässes  in  Litern 
1500  j 2000  2500  3000  3500 

Abzusaugendes  Volumen  in  Litern 

4000 

4500 

i-2 

1 1 2 

223 

335 

446 

00 

669 

781 

892 

1004 

m 

OO 
^ 0 

916 

1374 

1832 

2290 

2748 

3206 

3664 

4122 

ho 

693 

1385 

2078 

2770 

3463 

4155 

4848 

5540 

6233 

188 

810 

1610 

2415 

3220 

4025 

4830 

5635 

6440 

7245 

44 

1150 

2300 

345° 

4600 

5750 

6900 

8050 

9200 

10550 

»9,2 

1265 

2530 

37 95 

5060 

6325 

7590 

8855 

10120 

11385 

77.4 

1405 

2810 

4215 

5620 

7025 

8430 

9835 

11 240 

12645 

1610 

3220 

4830 

6440 

8050 

9660 

11270 

12880 

14490 

!-M 

1950 

3910 

5865 

7820 

9775 

n 730 

13685 

15640 

17595 

5,4 

2305 

4610 

6915 

9220 

11525 

13830 

W135 

18440 

20745 

Hiernach  können  die  Abmessungen  der  nötigen  Luft- 
I impen  ermittelt  werden. 
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Die  Luftkompressoren  werden  in  gleicher  Weise,  nur 
ohne  Druckausgleich  konstruiert;  letzterer  würde  Verluste  bis 
zu  20 °/0  bedingen.  Bei  doppeltwirkenden  Kompressoren  ist, 
an  Stelle  des  einen  mittleren  Schiebers,  an  jedem  Hubende 
ein  Schieber  angebracht.  Diese  Schieber  erhalten  ihre  Be- 
wegung durch  eine  gemeinsame  Führung.  Jeder  der  Schieber 
stellt  bei  seiner  Bewegung  die  Verbindung  mit  einem  An- 
saug- bezw.  Druckrohr  her.  In  jedem  der  Druckrohre  be- 
findet sich  ein  Rückschlagventil.  Das  Ansaugen  wie  das  Fort- 
drücken regelt  sich  während  des  Ganges  von  selbst  je  nach 
der  Spannung  im  Kompressionsbehälter.  Die  Kompressoren 
sind  meist  mit  einem  grossen  Windkessel  (Grösse  eines 
Dampfkessels)  verbunden.  Von  letzterem  aus  erfolgen  die 
Abzweigungen  nach  den  Entnahmestellen. 

Trockene  Schieber-Luftpumpen. 


a)  mit  Dampfbetrieb. 


Angesaugte  Luft  in  der  Stunde  cbm 

max. 

22 

39 

49 

76 

136 

Umdrehungen  in  der  Minute 

max. 

220 

220 

200 

200 

200 

r* 

Dampfkolben-Durchmesser 

mm 

IOO 

IOO 

IOO 

120 

170 

o 

* r-t 

Luftkolb  en-Durchmesser 

mm 

IOO 

130 

120 

15° 

200 

1 

Hub 

mm 

130 

130 

200 

200 

200 

P, 

* 

Weite  des  Saugstutzens 

mm 

40 

60 

60 

80 

IOO 

Weite  des  Druckstutzens 

mm 

30 

40 

5° 

60 

70 

<v 

•4-> 

CO 

Weite  der  Dampfeinströmung 

mm 

20 

20 

25 

25 

40 

MH 

Weite  der  Dampfausströmung 

mm 

25 

25 

3° 

30 

45 

-4-» 

£ 

Gewicht 

kg 

44O 

465 

Soo 

900 

1100 

Preis 

Mk. 

IOIO 

IO4O 

1280 

1410 

1560 

b)  mit  Riemenbetrieb. 

Angesaugte  Luft  in  der  Stunde 

cbm 

I3>3 

20 

35.5 

44 

Umdrehungen  in  der  Minute 

200 

200 

200 

180 

Luftkolbendurchmesser 

mm 

80 

100 

130 

120 

Hub 

mm 

130 

130 

130 

20c 

Saugstutzen-Weite 

mm 

40 

40 

60 

60 

Druckstutzen-W  eite 

mm 

3° 

30 

50 

5° 
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Durchmesser  und  Breite  der 


Riemenscheiben 

mm 

4°°/7o 

4°°/7o 

5°%° 

6o%oo 

Liegende  Anordnung!  Gewicht 
oder  Wandanordng.  { Preis 

kg 

220 

235 

255 

360 

Mk. 

700 

715 

745 

850 

Luftkompressoren.  (Druckluft  bis  6 

Atm. 

bei  5 

Atm. 

Dampfspannung.) 

Die  Abmessungen  und  Leistungen  sind  denjenigen  der 
- Saug-Luftpumpen  gleich. 


Kondensatoren. 

Für  die  Kondensation  der  Wasserdämpfe  bei  Vakuum- 
/erdampfanlagen  können  2 Arten  von  Kondensatorkonstruk- 
ionen  dienen. 

1)  Die  Einspritzkondensatoren. 

a)  nasse  Kondensatoren 

b)  trockene  Kondensatoren 

2)  Die  Oberflächenkondensatoren. 

Bei  nassen  Einspritzkondensatoren  trifft  der  Dampf  auf 

ein  verteiltes  Wasser,  welches  im  Kondensatorkörper  aus 
inem  Verteilungsrohr  ausfliesst.  Der  Dampf  wird  ver- 
üssigt,  das  Wasser  sammelt  sich  mit  dem  Kühlwasser  unten 
r.nd  wird  samt  der  Luft  durch  einen  weiten  seitlichen 
rtutzen  von  der  nassen  Luftpumpe  abgesaugt. 

Die  trockenen  Kondensatoren  bestehen  aus  einem  Kon- 
^ msatorkörper  mit  angeschlossenem  11 — 12  m langen  Fall- 
>hr.  Das  Kühlwasser  fliesst  in  ersterem  über  verschiedene 
Heller,  dem  Dampf  entgegen,  herab,  wobei  eine  dem  Va- 
lum  entsprechend  hohe  Wassersäule  im  Fallrohr  erhalten 
eibt.  Die  trockene  Luftpumpe  saugt  die  Luft  aus  einem 
)en  am  Kondensator  befindlichen  Rohr  ab. 

Die  Oberflächenkondensatoren  sind  ebenfalls  mit  einer 
ockenen  Luftpumpe  verbunden.  Diese  Kondensatoren 
>:stehen  aus  den  üblichen  Schlangen-  oder  Oberflächen- 
ihlern  (siehe  Seite  358). 

Die  Wirkungsweise  der  Kondensatoren  zeigt  folgende 
lsammenstellung : 
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Kühlwasserbedarf  und  abzusaugendes  Luftvolumen  pro 
ioo  kg  Wasserdampfung  bei  600  bezw.  700  mm  Vakuum 
für  nasse  (n)  bezw.  trockene  (t)  Einspritzkondensatoren. 


Anfangs- 

tempera- 

tur 

Endtemperatur 
n t 

Kühlwasser-Gewicht 
n t 

in  kg 

Luftvolumen 
n t 

in  Litern 

Vak 

uum  600 

mm 

IO° 

30° 

50° 

2970 

1440 

3790 

1460 

40 

1950 

3HO 

20° 

30 

55 

595° 

1630 

7590 

1800 

45 

2320 

4490 

Vakuum  700  mm 

IO° 

35° 

35° 

2330 

2330 

21520 

7040 

40 

1930 

60520 

20» 

30 

35° 

5890 

3890 

34120 

14480 

40 

2890 

90830 

Das  bei  Oberflächenkondensatoren  abzusaugende  Luft- 
volumen beträgt  das  0,6  fache  der  trockenen  Einspritzkon- 
densatoren. 

Die  trockenen  Kondensatoren  brauchen  weniger  Wasser, 
da  es  bei  diesen  eine  höhere  Endtemperatur  haben  darf, 
und  je  vollkommener  das  Kühlwasser  ausgenützt  wird,  desto 
besser  wirkt  der  Kondensator  und  um  so  kleiner  wird  die 
Luftpumpe  sein  dürfen.  Man  rechnet  praktisch  auf  100  1 
Kühlwasser  ca.  150 — 200  1 Luft.  Bei  nassen  Kondensa- 
toren erspart  man  das  Heben  des  Kühlwassers,  aber  die 
Pumpen  müssen  verhältnismässig  gross  sein,  da  sie  nur 
sehr  langsamen  Gang  (40  max.  90  Umdrehungen  in  der  Minute) 
haben  dürfen,  um  Wasserstösse  zu  vermeiden. 


1 


Nasse  Klappen-Luftpumpen  mit  Dampfbetrieb. 


Durchmesser  der  Luftpumpe 

mm  150 

200 

Hub  des  Luft-  und  Dampfkolbens 

mm  300 

400 

Durchmesser  des  Dampfkolbens 

mm  125 

I5° 

Touren  p.  1 Minute 

45 

45 

250 

400 

210 

45 
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Ausgesaugtes  Luftvolumen  p.  1 Minute 

Ltr. 

430 

975  1650 

Luft-Eintritt  und  Austritt 

mm 

75/75 

r 10/100  145/145 

Dampf-Eintritt  und  Austritt 

mm 

25/35 

35/45  4o/55 

Durchmesser  der  Luftpumpe 

mm 

300 

35o 

Hub  des  Luft-  und  Dampfkolbens 

mm 

400 

400 

Durchmesser  des  Dampfkolbens 

mm 

210 

250 

Touren  p.  1 Minute 

45 

45 

Ausgesaugtes  Luftvolumen  p.  1 Minute 

Ltr. 

2300 

33oo 

Luft-Eintritt  und  Austritt 

mm 

175/150 

175/150 

Dampf-Eintritt  und  Austritt 

mm 

40/55 

50/70 

Körting1  s Luftsauge-  und  Luftdruckapparate . 

Diese  Apparate  beruhen  im  Prinzip  darauf,  dass  Dampf, 
welcher  durch  ein  System  von  Düsen  strömt,  ein  Vakuum 
erzeugt,  indem  er  die  Luft  eines  geschlossenen  Raumes 
iachsaugt  und  wegbläst  oder  freie  Luft  mitreisst  und  damit 
inbläst.  Diese  Apparate  bieten  grosse  Vorteile. 

Während  die  Luftpumpen  und  Gebläse  schwerer  Fun- 
ramente und  erheblichen  Platzes  bedürfen,  genügt  es,  den 
> >ampfstrahlapparat  einfach  an  die  Rohrleitung  anzu- 
’ :hliessen,  ohne  ihm  in  den  meisten  Fällen  eine  besondere 
eefestigung  zu  geben  und  ohne  auch  Rücksicht  auf  irgend 
eelche  Triebwerke  zu  nehmen,  weil  diese  Apparate,  unab- 
Lngig  von  solchen,  nur  durch  das  Dampfventil  in  Betrieb 
■setzt  werden  können. 

Der  Fortfall  irgend  welcher  kraftübertragenden  Mittel, 

Ie  Riemen,  Wellenleitungen,  Rädervorgelege  und  ferner 
e häufig  sehr  grosse  Abnützung  der  Gebläse  und  Pumpen 
ingt  es  mit  sich,  dass  die  Betriebskosten  sich  bei  den 
impfstrahlapparaten  billiger  stellen,  ganz  abgesehen  davon, 
sss  schon  die  Anschaffungskosten  der  Apparate  nur  einem 
ringen  Bruchteil  derjenigen  der  Luftpumpen  gleichkommt. 

Die  mit  den  Dampfstrahl-Luftsaugern  höchst  erreich- 
te Luftleere  entspricht  einer  Wassersäule  von  8 — 9 m, 
r mit  dem  Luftdruckapparate  zu  erreichende  Luftdruck 
5 m Wassersäule. 

Wolf  rum.  Chemisches  Praktikum.  II.  2Ö 
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Die  Apparate  sind  für  eine  mittlere  Dampfspannung 
von  3 Atm.  gebaut.  Durch  geeignete  Stellung  einer  Re- 
gulierspindel (Herausschrauben)  lässt  sich  die  Wirkung  der 
Apparate  erhöhen.  Die  Apparate  können  in  beliebiger 
Stellung  montiert  werden. 

Die  Dampfröhren  sollen,  um  Kondensation  zu  ver- 
meiden, gut  umwickelt  sein,  und  es  ist  namentlich  Sorge 
zu  tragen,  dass  das  Kondensationswasser  aus  den  Röhren 
vor  dem  Apparate  entfernt  wird,  da  dessen  Zutritt  in  die 
Flüssigkeit  meist  unerwünscht  ist.  Ein  Wassersack  oder 
Kondensationstopf  nahe  am  Apparate  erfüllt  den  Zweck  in 
den  meisten  Fällen  vollkommen. 

Die  Austrittsöffnung  der  Gase  oder  der  Luft  soll  nicht 
zu  eng  gehalten  sein,  um  keinen  unnötigen  Gegendruck  zu 
veranlassen;  ebenso  wirken  Verengungen  in  der  Saugleitung 
schädlich,  da  sie  eine  unnütz  grosse  Luftverdünnung  not- 
wendig machen,  um  die  erforderliche  Luftmenge  durch  die 
enge  Öffnung  zu  ziehen.  Geschieht  der  Austritt  durch 
viele  enge  Öffnungen,  so  soll  die  Summe  der  Querschnitte 
dieser  Öffnungen  nicht  geringer  sein,  als  das  2x/2fache  des  in 
der  Tabelle  angeführten  entsprechenden  Rohrquerschnittes. 


Stündliche  Leistung 
in  Cubikmetern 

für  Luft-  rü" 

druck-  q 

Apparate  3 § 

We 

pfrohres 

11m 
1 0) 

'S  i » 
^ 0 g, 

u O . 

SN 

ite 

der  Lu: 
in 

1 0) 

g 

^ g S. 
£ <! 

’tröhren 

mm 

1 <D 

4— 1 | 1 

0 4)  2 
^ 

l-c  £1, 

SN 

1 

t/3 

-*-» 

d 

u 

d 

P-» 

< 

Mk 

3reis  des 

Dampfventiles 

i»  , ü U ,2 
3 i g 

/j  0 5 J M S 
M g O«  M g O, 

£ 'S  5 3 0. 
Mk  : Mk 

40 

20 

25 

60 

5° 

80 

9 

ii,5° 

75 

25 

3° 

40 

60 

120 

n,5° 

14 

15° 

3° 

40 

80 

70 

T5° 

14 

18 

3°° 

40 

5° 

100 

80 

200 

iS 

25 

45o 

5° 

60 

120 

85 

250 

25 

32 

600 

55 

70 

130 

90 

325 

28 

41 

75° 

60 

80 

140 

100 

400 

32 

49 
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Rohren , Rohrverbindungen  und  Bleche. 

(Siehe  auch  das  Kapitel  über  Dampf-  und  Wasserleitungen.) 

a)  Bleiröhren:  Grundpreis  38  Mk.  pro  100  kg. 

Lichter  Durchm.  Wandstärke  Gewicht  für  den  Meter 


6 mm 

2 mm 

0,65  kg 

IO 

2 

1,05 

25 

4 

4,3 

30 

4 

4,5 

30 

5 

6 

40 

5 

7,5 

5° 

5 

9,4 

80 

7,5 

23,5 

b)  Gusseiserne  Röhren. 

L.D.  W.St.  Gew.  f.  d.  M. 

Muffen-,  Flanschenröhren 

50  mm  8 mm  30 

kg 

Preis  pro  100  kg 
17,5  Mk.  29,7  Mk. 

100  „ 9 „ 84 

,, 

*5,5  ,,  22,5  ,, 

i25  „ 9,5  „ 1 24 

,, 

i5,5  „ 21,0  „ 

25°  „ 12  „ 307 

,, 

i3,5  „ 21,0  „ 

c)  Schmiedeeiserne,  geschweisste  Röhre?i  ( für  Dampfleitimgen). 

Durchmesser  25 

35 

51  60  mm 

Wandstärke  2 

2V4 

2 z j 2 3 mm 

Preis  f.  d.  M.  1,00 

0,87 

1,08  1,27  Mk. 

d)  Kupferne  Röhren  (108  kg  = 

213  Mk.).  Messingröhren 

(100  kg  = 182  Mk.). 

Durchm.  Wandst.  Gew.  f.  d.  Kupferrohr  Messingrohr 


10  mm 
20 


2 mm  0,67  kg 

2 1,22 

4o  3 3,59 

60  3 5>25 

e)  Leitungsröhren  aus  Steinzeug. 

1)  Mit  Muffenverbindung. 

Lichte  Weite  2,5  5 7,5 

Preis  f.  d.  Meter  1,5  1,75  2 


10 

2,5 


°,43  kg 

o,96 

2,96 

4,57 


15  20  cm 

4 7 Mk. 

26* 
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2)  Verbindung  mittels  zusammengeschliffener  Flanschen. 

Lichte  Weite  4 4,5  6, 5 9 cm. 

Preis  für  den  Meter  2,75  2,75  4 5 Mk. 

Preis  der  Verbindungsschellen  4,5  5 6 8 Mk. 

Die  Rohrverbindungen  werden  in  verschiedener  Weise 
bewirkt: 

Gusseisen-  und  Steinzeugrohre  sind  für  Muffenverbindung 
eingerichtet.  Es  wird  immer  ein  glattes  Rohrende  in  den 
aufgebauschten  Teil,  die  Muffe,  des  folgenden  Rohres  ein- 
gesetzt. Hierauf  wird  bei  Steinzeugrohren  mit  Asphaltkitt 
gedichtet  und  darüber  eine  Hülle  von  Teerletten  (2  T.  Thon, 
1 T.  Teer,  beides  gut  durchgeknetet)  gegeben.  Bei  den 
gusseisernen  Rohren  wird  als  untere  Lage  geteertes  Hanf- 
wergseil genommen  und  darüber  Blei  gegossen,  um  so  als 
Abdichtung  einen  Bleiring  zu  verwenden. 

Schmiedeeiserne  Rohre  werden  mittels  Schraubmuffen- 
verbindung vereint.  Die  beiden  Rohrenden  tragen  Rechts- 
und Linksgasgewinde,  welches  schwach  konisch  einge- 
schnitten ist,  damit  bei  Überschiebung  der  Schraubmuffe 
die  Gänge  womöglich  selbstdichtend  wirken.  Zur  besseren 
Abdichtung  wird  Hanf  und  Mennige  über  die  Schrauben- 
gänge gewickelt  bezw.  gestrichen. 

Mittels  Flanschverbindung  können  alle  Arten  von 
Rohren  vereinigt  werden.  Die  Flanschen  sind  starke  Metall- 
scheiben mit  gebohrten  Schraublöchern,  welche  einen  cen- 
tralen Ausschnitt  in  der  Grösse  des  Rohrumfanges  haben. 
Die  Flanschen  können  entweder  fest  am  Rohr  angegossen, 
aufgeschweisst  oder  aufgelötet  (meist  Messingflanschen  auf 
Kupferrohr)  sein,  oder  lose  hinter  Aufbördelungen  bezw. 
aufgelöteten  Bundringen  aufgeschoben  sein.  Die  so  er- 
haltenen Dichtungsflächen  können  auf  der  ganzen  Fläche 
oder  auf  vorstehenden  Leisten  zur  Dichtung  herangezogen 
werden.  Als  Dichtungsmaterial  dienen  Scheiben  aus  Asbest, 
Gummi,  Blei,  Kupfer,  welche  ev.  noch  mit  einer  Lage  von 
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Mastik  belegt  werden.  Zur  Erzielung  einer  guten  Dich- 
tung sind  die  Schrauben  thunlichst  gleichmässig  anzuziehen. 
Bleirohre  können  durch  Verlöten  verbunden  werden. 

f)  Bleche:  Gewichte  von  1 qm  Blech. 


Dicke  Schmiedeeisen 

Kupfer 

Messing 

Blei 

1 mm  7,8 

8,9 

8.55 

11. 4 

2 15,6 

17,8 

17.10 

22,8 

3 23,4 

26,7 

25.65 

34.2 

6 4 6,8 

53.4 

5 1.3 

68,4 

8 62,4 

7 IJ2 

68,4 

91.2 

M 

O 

00 

V« 

0 

89,° 

85.5 

114,0 

Grundpreise  pro  100 

kg- 

Schmiedeeisen  20 

Mk. 

Kesselbleche 

24—34 

.. 

Kupfer 

184 

„ 

Messing 

140 

,, 

Blei 

38 

.. 

g)  Kästen , viereckige  Reservoire  aus  Schmiedeeisen. 


Blechstärke 

An- 

Preis 

Inhalt 

Länge 

Breite 

Höhe 

des 

des 

nähernd. 

pro 

Mantels 

Bodens 

Gewicht 

% kg 

1 

mm 

mm 

mm 

mm 

mm 

kg 

Mk 

looo 

1000 

1000 

1000 

5 

6 

260 

56 

1500 

1500 

1000 

1000 

5.5 

6,5 

410 

50 

2000 

2000 

1000 

1000 

5.5 

7 

500 

46 

3000 

2500 

1200 

1000 

6 

7 

715 

45 

5000 

2500 

1200 

1600 

6 

7,5 

1040 

44 
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h)  Cylindrische  Reservoire. 


Inhalt 

1 

Durch- 

messer 

mm 

Höhe 

mm 

Blech 

des 

Mantels 

mm 

stärke 

des 

Bodens 

mm 

An- 

nähernd. 

Gewicht 

kg 

Preis 

pro 

°/okg 

Mk 

500 

800 

1000 

5 

8 

175 

60 

1000 

IIOO 

1060 

6 

10 

330 

50 

1500 

1300 

1130 

6 

10 

430 

48 

2000 

1400 

1300 

6,5 

10,5 

535 

47 

i)  Randkessel,  siehe  Seite  S.  370. 

k)  Bottiche  und  Kiifen  meist  von  30 — 100  hl  Inhalt  wer- 
den aus  amerikanischen  pitch-pine-Holz,  welches  gegen 
Säuren  sehr  widerstandsfähig  ist,  hergestellt.  Die  Holz- 
stärke schwankt  zwischen  2,2  Jj2  und  3 Zoll.  Die  Höhe 
der  Bottiche  variiert  zwischen  1,5 — 2,5  m.  Der  Preis  be- 
wegt sich  zwischen  3,50 — 4,50  Mk.  für  den  hl.  Kufen  sind 
etwas  teurer  als  Bottiche. 

Armaturen. 

a)  Absperrventile  für  Dampf-  und  Wasserleitungen. 

Absperrventile  dienen  vorwiegend  für  Dampfleitungen, 
aber  sie  werden  auch  bei  unter  Druck  stehenden  Wasser- 
leitungen verwendet,  da  durch  diese  die  Druckänderungen 
beim  Öffnen  und  Schliessen  langsamer  erfolgen  und  Wasser- 
schläge  vermieden  werden. 

Die  Ventile  werden  meist  in  Eisen  mit  Rotgussgarnitur 
angefertigt.  Sie  unterscheiden  sich  in  der  Konstruktion 
bezüglich  der  Anordnung  der  Ventilsitze  (siehe  III.  Teil) 
und  Spindelabdichtung.  Letztere  besteht  in  einer  Ver- 
schraubung mit  Überfallmutter  oder  einem  aufgeflauschten 
Eisendeckel  mit  Überfallmutter  bezw.  Stopfbüchse,  je  nach- 
dem der  Ventil-Durchmesser  15 — 35,  25  — 50,  25  — 250  mm 
beträgt.  Bei  den  grossen  Ventilen  wird  die  Spindel  durch 
ein  Gewinde  oberhalb  der  Stopfbüchse  in  einen  Bügel- 
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oder  Säulenaufsatz  geführt.  — Bei  sogenannten  entlasteten 
Ventilen  tritt  der  Dampf  über  dem  Kegel  ein. 


1)  Absperrventile  aus  Gusseisen  mit  Rotgussgarnitur. 


Durchgangsöffnung 

mm 

25 

30 

35 

40 

45 

5o 

55 

Flanschendurchmesser 

mm 

110 

120 

130 

140 

150 

160 

170 

Baulänge 

mm 

135 

ISO 

160 

180 

190 

200 

210 

Mit  Bügelaufsatz 

Mk. 

iS 

17 

28 

21 

24 

27 

30 

Mit  Säulenaufsatz 

Mk. 

16 

18 

20 

23 

26 

29 

32 

Durchgangsöffnung 

mm 

60 

65 

70 

80 

100 

125 

150 

Flanschendurchmesser 

mm 

175 

180 

185 

200 

230 

260 

290 

Baulänge 

mm 

220 

230 

240 

260 

300 

35o 

400 

Mit  Bügelaufsatz 

Mk. 

33 

36 

41 

5o 

70 

80 

130 

Mit  Säulenaufsatz 

Mk. 

35 

39 

44 

54 

77 

88 

140 

2)  Absperrventile  mit  Mutterstopfbüchsen 

ganz 

in  Rotguss. 

Durchgangsöffnung 

mm 

10 

15 

20 

25 

30 

35 

40 

Flanschendurchmesser 

mm 

65 

70 

80 

90 

100 

IIO 

130 

Baulänge 

mm 

60 

70 

85 

90 

100 

HO 

120 

Preis  f.  d.  St. 

Mk. 

6 

8 

11 

14 

18 

20 

23 

3)  Absperrventile  mit  säurefesten  Auskleidungen. 

Durchgangsöffnungen 

mm 

20 

25  30 

35 

40 

45 

5o 

Ausgefüttert  mit  Blei 

Mk. 

21 

23  27 

32 

35 

39 

44 

„ „ Zinn 

Mk. 

35 

38  46 

62 

68 

72 

90 

„ „ Hartgummi 

Mk. 

28 

32  35 

43 

5i 

59 

67 

b)  Häh?ie. 

Die  Hähne  bestehen  aus  Gehäuse  und  Kücken.  Letz- 


teres ist  entweder  gut  dichtend  eingeschliffen  oder  ausser- 
dem noch  mit  Stopfbüchse  versehen  und  trägt  einen  Vier- 
kant für  den  Schlüssel.  Man  unterscheidet  daher  Kücken- 
und  Stopfbüchsenhähne. 

1)  Ganz  aus  Rotguss. 

Durchgangsöffnung  mm  15  20  25  30  40  45 

Leichtes  Modell  Mk.  6 7,50  10  13  19  23 

2)  Ganz  aus  Messing. 


Durchgangsöffnung 

mm 

15 

20 

25 

30 

40 

45 

Leicht.  Mod. 

Mk. 

5 

6,5° 

8,50 

11 

16 

19 

Schwer.  Mod. 

Mk. 

6,50 

8,25 

10,50 

13,25 

21 

25 
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3)  Ganz  aus 

i Eisen. 

Durchgangsöffnung 

mm 

15 

20 

25 

30 

45 

f 

4,4o 

5,5o 

6,50 

7,5° 

12 

Verschiedene  Modelle 

MlJ 

4,25 

5,3o 

6 

7 

1 1 

l 

— 

8 

9,50 

10,50 

17 

4)  Eisengehäuse  mit 

Rotgusskücken. 

Durchgangsöffnung 

mm 

IO 

15 

20 

25 

30 

35 

Preis 

Mk. 

3,65 

5,45 

6,50 

8,25 

9,75 

n 

Durchgangsöffnung 

mm 

40 

45 

Preis 

Mk. 

13 

16 

5)  Leder-Kegel- Ventilhähne  für  Wasserleitungen. 


(Ausführung  in  Messing,  blank  bearbeitet.) 


Durchgangs  Öffnung 

mm 

IO 

13 

20 

26 

Zapfhahn 

Mk. 

2,5° 

3 

5 

7,50 

Hahn  mit  Schlauchverschraubung 

Mk. 

3 

4,35 

6,55 

9,4o 

Hahn  mit  2 Muffen 

Mk. 

2,50 

3,45 

5,3o 

7, So 

Durchgangs  Öffnung 

mm 

32 

40 

50 

Zapfhahn 

Mk. 

14,50 

21,25 

31,25 

Hahn  mit  Schlauchverschraubung 

Mk. 

18,75 

26,25 

40 

Hahn  mit  2 Muffen 

Mk. 

14,40 

21,25 

31,25 

c)  Ko7ide?iswasser-Ableiter. 

1.  Mit  Hebelschwimmer. 

Diese  bestehen  aus  einem  Kondenstopf  und  einer 
Schwimmkugel,  welche  durch  einen  in  Scharnier  gehenden 
Hebel  mit  einem  entlasteten  Ventil  verbunden  ist.  Das 
letztere  besteht  eigentlich  aus  einem  kleineren  Ventil  von 
6 mm  Durchmesser  und  einem  grossen  Ventilkegel.  Die- 
selben werden  je  nach  dem  Wasserzufluss  durch  den  Hebel- 
schwimmer geöffnet,  so  dass  das  Wasser  abfliessen  kann. 

Weite  der  Auslassöffnung  mm  13  20  30  45  60 

Leistung  stündl.  bei  1,5  Atm.  Dr.  Ltr.  330  2300  5400  9500  24500 


Ausreichend  für  Heizfläche 
(bei  Luftkühlung)  von 
Preis 


qm  6 20  50  90  230 

Mk.  45  58  So  110  180 


von 
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2.  Mit  offenem  Schwimmer  und  Freifallwirkung. 

Bei  diesen  Kondenstöpfen  befindet  sich  in  dem  Ge- 
häuse ein  offener  Schwimmer,  in  welchen  sich  das  Wasser 
nach  einem  Ansteigen  bis  zu  gewisser  Höhe  stürzt.  Die 
Töpfe  tragen  zwei  in  einander  gesteckte  Ventile  für  die 
Abführung  des  Wassers,  von  denen  das  eine  direkt  durch 
den  Schwimmer,  das  zweite  durch  die  Stosswirkung  des 
in  Bewegung  kommenden  und  mit  Wasser  angefüllten 
. Schwimmers  geöffnet  wird  und  so  dem  abfliessenden  Wasser 
eine  grosse  Durchgangs- Öffnung  bietet. 


' Weite  d.  Ein-  u.  Ausströmung 

mm 

22/12 

22/12 

25 

35 

40 

Leistung  stündl.  b.  1,5  Atm.  Dr. 

Ltr. 

37  0 

1100 

1900 

O 

O 

10000 

Ausreichend  für  Heizfläche 

(bei  Luftkühlung)  von 

qm 

. 8 

25 

46 

157 

200 

Preis 

Mk. 

5o 

67 

88 

1 10 

130 

d)  Wasser sammler. 

Die  Wassersammler  werden  in  die  Rohrleitungen  ein- 
geschaltet. Sie  sind  mit  einer  Zwischenwand  versehen,  an 
'welcher  das  mitgerissene  Kondensations -Wasser  anprallt, 
a abgeschieden  und  dann  mittels  eines  Rohres  nach  dem 
Kondensationstopf  geführt  wird. 

Die  Abscheidung  erfolgt  durch  die  plötzliche  Änderung 

; der  Bewegungsrichtung  und  die  plötzliche  Raumerweiterung, 
i Rohrweite 
I Baulänge 


delle. 

Rohrweite 
Baulänge 
2 verschiede] 
delle. 

-)  Ma?iometer. 

1.  Mit  Stahlplattenfeder. 

Durchmesser  des  Gehäuses  mm  40  65  80  100  150 

A'eis  bei  / e^nfacher  Ausführung 


mm 

20 — 30 

35—50 

55—70 

80 — 90 

100 

mm 

260 

300 

340 

400 

400 

Mo- 

f Mk. 

22 

28 

34 

37 

40 

\ Mk. 

26,40 

33,6o 

40,80 

44,40 

48 

mm 

110 

120 

130 

140 

mm 

420 

420 

420 

420 

Mo- 

f Mk. 

42 

45 

48 

52 

\ Mk. 

50 

54 

00 

10 

62 

Mk.  — 15  16 


V Ausführung  ganz  in  Metall  Mk.  24  17  18 


18 

20 


24 

30 
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2.  Metallrohrmanometer. 

Einfaches  Manometer  mit  Absperrventil  und  Schrauben- 
zwinge zur  Befestigung  45 — 50  Mk. 
f)  Sicherheitsventile. 

Sicherheitsventile  sind  an  sämtlichen  beständig  oder 
zeitweilig  unter  Druck  befindlichen  Kesseln  und  Gefässen 
anzubringen.  Die  Ventile  werden  auf  den  Deckelflächen 
oder  an  den  Zuleitungsrohren  (z.  B.  bei  Doppelböden)  an- 
gebracht. Der  Querschnitt  bezw.  der  Kegelhub  der  Ventile 
muss  so  gewählt  werden , dass  eine  Herabminderung  der 
Überspannung  in  dem  Masse,  als  sie  entsteht,  ermöglicht 
wird.  Bei  den  Sicherheitsventilen  für  Dampf,  Luft  und 
Wasser  wird  der  nötige  Gegendruck  durch  einen  belasteten 
Hebel  oder  eine  Feder  ausgeübt.  Für  Autoklaven  werden 
nur  Hebel-Sicherheitsventile  verwendet.  Bei  diesen  dient  als 
Basis  eine  schmale  Ringscheibe,  auf  welche  ein  Bleiblech 
und  ein  Auflegekörper  mit  gleich  grosser,  ebenfalls  er- 
habener Ringscheibe  gelegt  werden.  In  eine  Vertiefung 
des  letzteren  greift  der  Druckstift  des  Hebelarmes. 

Kleine  Sicherheitsventile  ganz  in  Rotguss  30 — 35  Mk. 

1.  Hebel-Sicherheitsventile  (mit  hohem  Kegelhub). 


Durchgangsöffn.  d.  Ventilsitzes 

mm 

25 

30 

35 

40 

50 

Flanschendurchmesser 

mm 

110 

120 

130 

140 

160 

Preis : 

für  Druck  bis  10  Atm. 

Mk. 

30 

33 

35 

37 

42 

für  Druck  bis  15  Atm. 

Mk. 

37 

44 

46 

52 

Belastungsgewicht  p.  Atm. 

kg 

o,75 

0,80 

0,85 

0,90 

1,10 

Genügend  für  eine  Kesselheiz- 
fläche bei  5 Atm.  von 

qm 

10-15 

16-21 

22-29 

3o-38  39  48 

2.  Feder-Sicherheitsventil. 
(Ausführung  ganz  in  Rotguss.) 


Durchgangsöffnung 

mm 

15 

20 

30 

40 

Flanschendurchmesser 

mm 

40/70 

40/80 

55/10° 

70/120 

Zapfendurchmesser 

mm 

3° 

33 

48 

60 

Preis  mit  Zapfen 

Mk. 

18 

22 

30 

40 

Preis  mit  Flansch 

Mk. 

20 

25 

34 

45 

Preis  incl.  Hahn 

Mk. 

— 

30 

42 

55 
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g)  Flüssigkeitsstandszeiger. 

Diese  bestehen  aus  zwei  Hahnköpfen  mit  Stopfbüchsen- 
gehäuse und  einem  Ablasshahn.  Sind  sie  an  gusseisernen 
Gefässen  befestigt,  so  tragen  sie  Gasgewinde,  bei  der  An- 
bringung an  Reservoiren  aus  Eisenblech  hingegen  Flanschen. 


Äusserer  Glasdurchmesser 

mm 

16 

20 

25 

30 

Flanschendurchmesser 

mm 

120 

120 

120 

120 

Zapfendurchmesser 

mm 

42 

42 

42 

52 

Preis 

Mk. 

50 

55 

— 

— 

i h)  Probierhähne. 

Durchgangsöffnung  3 — 9 mm,  Preis  5 — 10  Mk. 

i)  Thermometer  mit  Schutzhülse , Flansch  und  Tauchrohr 
(150 — 1000  mm)  15  — 20  Mk. 
k)  Mannlöcher  dienen  zum  Füllen  der  Apparate,  wenn 
: nicht  der  obere  Teil  derselben  als  Deckel  von  Hand  aus 
oder  durch  Flaschenzug  entfernt  werden  kann.  Diese 
: haben  runde  oder  elliptische  Form  und  werden  durch  eine 
1 Presse  auf  eine  äussere  Dichtungsfläche  gedrückt  oder,  wie 
-dies  bei  elliptischen  Mannlöchern  der  Fall  ist,  von  innen 
.gegen  die  Wandung  und  deren  Dichtungsfläche  gepresst. 
IDie  Bügel  der  Pressen  liegen  auf  der  Aussenfläche  auf. 
IFür  das  Einfüllen  bezw.  Entleeren  fester  Materialien  werden 
ddie  Mannlöcher  seitlich  bezw.  am  Boden  des  Gefässes  an- 
gebracht. 
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1.  Transportvorrichtungen  für  feste  Materialien. 

Für  den  Transport  der  Materialien  in  horizontaler 
Richtung  innerhalb  der  Betriebe  oder  nach  dem  Lager 
dienen  Transportschnecken,  Förderschwingen  oder  Trans- 
portbänder. Für  das  Heben  der  Materialien  werden  Ele- 
vatoren oder  Aufzüge  verwendet. 


a)  Transportvorrichtungen  mit  eisernem  Trog. 

Durchmesser  der  Schnecke  mm  150  250  300  400 

Tourenzahl  der  Schnecke  in  der 
Minute  bei  normalem  Betrieb 


500 


100  80  60  40 


35 


412  Leistungsfähigkeit  und  Auswahl  der  Apparate  etc. 


Annähernde  Leistung  p.  Stunde  Ltr. 

1000 

4000 

5000 

8000 

15000 

Dimensionen  der  1 
Riemenscheibe  1 

| Durchm.  mm 

300 

0 

0 

vo 

ÖOO 

IOOO 

500 

bei  10  m 

| Breite  mm 

100 

HO 

1IO 

120 

HO 

Schneckenl.  (. 

Tourenzahl  d.  Riemenscheibe  p.  Min. 

100 

80 

60 

40 

I05 

Preis  für  den  laufenden  Meter  6,50 — 38  Mk.;  je  nach 
dem  Durchmesser  (100 — 500  mm)  der  Schnecke. 


b)  Förderschvvingen. 


Riemenbreite 

Antriebscheibe 


{: 


Durchmesser 
Breite 

Umdrehungszahl 

Ungefähre  Leistung  in  cbm  in  der  Minute 


mm 

100 

200 

300 

mm 

250 

300 

300 

mm 

100 

, 120 

140 

400 

35° 

35o 

0,05 

0,1 

0,15 

c)  Transportbänder. 


Bandscheiben  der 
Antriebstation 

Antriebscheiben 

Umdrehungs- 

Durchm.  Breite 

Durchm.  Breite 

zahl 

in  d.  Minute 

mm 

mm 

350X350 

500  X 100 

130 

500X550 

500  x 150 

100 

d)  Elevatoren. 


Becher- 
breite 
in  mm 

Ungefähre 
Leistung 
in  d.  Stunde 
in  Liter 

Kraftbedarf 
ca.  in 
Pferden 

Umdrehi 

der  Ketten- 
elevatoren 
in  d.  Minute 

ingszahl 
der  Gurt- 
elevatoren 
in  d.  Minute 

100 

2000 

0,2 

55 

60 

120 

3000 

o,3 

50 

60 

140 

4000 

0,4 

5° 

60 

160 

5000 

o,5 

45 

60 
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e)  Aufzüge  mit  Riemenbetrieb. 


Nutzlast 

kg 

Hi 

3 m 
Mk 

ibhöhe  in  Mete 
5 m 
Mk 

rn 

7)5  m 
Mk 

100 

1 100 

1200 

1300 

250 

1420 

1500 

1700 

U~i 

0 

0 

1700 

1900 

2100 

Auf  Transportvorrichtungen  für  Apparate  und  Apparate- 
teile wie  Flaschenzüge,  Winden,  Krahne,  Laufkatzen,  etc. 
ssei  hier  nur  hingewiesen. 

2.  Transportvorrichtungen  für  Flüssigkeiten. 

Man  unterscheidet  solche  mit  direktem  Betrieb  mittels 
'Dampf  oder  Luft  und  solche  mit  mechanischem  Antrieb. 
Zu  ersteren  gehören  die  Injektoren,  Pulsometer,  Dampf- 
> Strahlelevatoren  und  Montejus,  zu  letzteren  die  als  Pumpen 
bezeichneten  Vorrichtungen. 

Die  üblichen  Injektoren  bestehen  aus  2 Düsen,  welche 
i in  einem  Gehäuse  untergebracht  sind.  Die  eine  derselben 
l bewirkt  das  Ansaugen  der  Flüssigkeit  in  der  Weise,  dass 
ider  durch  das  Düsensystem  strömende  Dampf  ein  Vakuum 
e erzeugt  und  somit  die  Flüssigkeit  hebt.  Die  zweite  Düse 
? setzt  das  angesaugte  Wasser  unter  den  nötigen  Druck,  um 
i -s  in  den  zu  speisenden  Kessel  (denn  hierfür  dienen  die 
Injektoren  meist)  zu  drücken.  Die  Ingangsetzung  des  In- 
jektors erfolgt  durch  eine  einfache  Hebelbewegung.  Hierbei 
wird  zuerst  das  Ventil  der  ersten  Düse  gehoben,  wodurch 
das  Wasser  angesaugt  wird  und  durch  ein  am  Injektor 
unten  angebrachtes  Abflussrohr  abfliesst.  Bei  weiterem  Vor- 
wärtsbewegen des  Hebels  wird  dieser  Abflusskanal  der 
-rsten  Düse  abgeschlossen,  das  Wasser  tritt  nun  in  den 
^’Raum  der  zweiten  Düse  und  noch  so  lange  ins  Freie,  bis 
durch  die  Hebelbewegung  das  Ventil  der  zweiten  Düse 
ganz  geöffnet  und  der  Hahn  am  Abflussrohr  geschlossen 
1 st,  mithin  das  Wasser  in  den  Kessel  gedrückt  wird. 
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Die  Saughöhe  darf  bei  den  Injektoren  bei  2 — 5 Atm.  i 
Dampfspannung  und  einer  Temperatur  bis  zu  6o°  noch  2 m,  I 
bei  kaltem  Wasser  dagegen  bis  5 m betragen. 

Die  Pulsometer  oder  kolbenlosen  Zvveikammerpumpen  I 
bestehen  aus  zwei  nebeneinander  angebrachten  Kammern, 
bei  welchen  abwechselnd  das  Heben  der  zu  transportieren- 
den Flüssigkeit  durch  Kondensation  und  durch  den  Dampf-  | 
druck  erfolgt. 

Der  Dampf  tritt  an  dem  Verteilungsorgan,  das  bei 
Körting’s  Pulsometern  aus  einer  senkrechten  „Dampfzunge“ 
besteht,  vorbei  in  die  eine  Kammer  des  Pulsometers,  das 
darin  befindliche  Wasser  in  das  Steigrohr  vor  sich  her-  ; 
drückend.  Nach  Entleerung  der  Kammer  tritt  ein  Teil  des 
gehobenen  Wassers  durch  eine  besondere  Einspritzvorrich- 
tung in  die  Kammer  zurück  und  verdichtet  den  darin  befinde  : 
liehen  Dampf,  gleichzeitig  die  obere  Dampföffnung  mit  der 
Dampfzunge  verschliessend.  Durch  diese  Umsteuerung  ist 
die  andere  Kammer  geöffnet,  das  Ausdrücken  geht  dort  vor 
sich,  während  in  der  ersteren,  hervorgerufen  durch  die  Bil- 
dung der  Luftleere,  die  Kammer  sich  aus  dem  Saugrohre 
wieder  füllt.  Die  Arbeit  gleicht  also  der  einer  doppelt- 
wirkenden Pumpe.  Zum  Zwecke  der  Beruhigung  des  Wassers 
und  Vermeidung  von  Stössen  wird  durch  die  Luftventile 
während  der  Ansaugzeit  eine  gewisse  Menge  Luft  eingesogen. 

Die  Dampfspannung  soll  bei  niedrigen  Förderhöhen 
nur  die  Hälfte,  bei  grösseren  Förderhöhen  um  ix/2  Atm. 
höher,  sein  als  der  Druck  der  zu  überwindenden  Wasser- 
säule ausmacht. 

Die  Dampf  Strahlelevatoren  beruhen  auf  dem  gleichen 
Prinzip.  Sie  können  zum  Heben  von  Laugen,  Säuren, 
Kalkmilch  etc.  dienen.  Die  Erwärmung  und  Vermehrung 
der  gehobenen  Flüssigkeit  durch  den  Betriebsdampf  wächst 
bei  steigender  Förderhöhe.  Die  unterste  Grenze  ist  20  C. 
bezw.  l/ 5 °/0  • Die  Elevatoren  werden  in  3 verschiedenen 
Anordnungen  aus  Metall  oder  Porzellan  hergestellt. 


Transportvorrichtungen. 


415 


1.  Für  zußiessendes  Wasser  oder  geringe  Saughöhen: 

Diese  überwinden  bei  1 2 3 4 5 Atm.  Dampfdr.  eine 

Gesamtförderhöhe  von  4 12  20  30  38  m. 

Die  zulässige  Saughöhe  ist  bei  kaltem  Wasser  2 m. 
Bei  zufliessendem  Wasser  kann  dieselbe  eine  Temperatur 
von  6o°  C.  haben. 

2.  Für  grosse  Saughöhen  und  geringe  Druckhöhen : 

Diese  Elevatoren  überwinden  eine  Saughöhe  bis  zu  ö1^  m 

bei  2 — 6 Atm.  Dampfdruck  und  je  nach  dem  Dampfdruck 
eine  Druckhöhe  steigend  von  5 bis  zu  12  m. 

3.  Für  grosse  Saughöhen , bedeutende  Druckhöhen  und 
veränderlichen  Dampfdruck : 

Diese  sind  mit  Regulierspindel  versehen  und  über- 
winden bei  2 — 6 Atm.  Dampfdruck  neben  einer  Saughöhe 
bis  zu  6^2  m eine  Druckhöhe  von  10 — 24  m,  je  nach  der 
Dampfspannung. 

Die  Montejus  sind  cylindrische  oder  birnenförmige 
Gefässe,  in  welche  man  die  Flüssigkeit  füllt,  um  sie  alsdann 
durch  Druckluft  in  einer  Rohrleitung  fortzutreiben. 

Die  Montejus  sind  meist  aus  starkem  Eisenguss  her- 
gestellt und  tragen  als  Armatur  ein  weites  Steigrohr  (bezw. 
Tauchrohr),  durch  welches  die  Lösung  abgedrückt  wird, 
einen  Mannlochdeckel  oder  ein  Zuflussrohr  mit  Hahn  und 
ein  Anschlussrohr  an  die  Druckluftleitung.  Letzteres  Rohr 
erhält  nach  dem  Abschlussventil  einen  Stutzen  mit  Sicher- 
heitsventil. Die  Montejus  werden  meist  vertieft  oder  so  auf- 
gestellt, dass  der  Zufluss  direkt  erfolgen  kann.  Dienen  die 
Montejus  zum  Abdrücken  von  Gemischen  nach  Filterpressen, 
so  sind  sie  meist  mit  Rührwerk  versehen. 

Die  Montejus  aus  Steinzeug  haben  Birnenform;  sie 
sind  mit  Draht  eingebunden,  um  bei  ev.  Springen  ein 
Herumfliegen  der  Bruchstücke  zu  vermeiden. 

Das  Gegenstück  zu  den  Montejus  bildet  das  Heben 
durch  Ansaugen,  wie  dies  z.  B.  für  Säuren  gebräuchlich  ist. 
Das  hochstehende  Reservoir,  meist  aus  Gusseisen  angefertigt, 
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trägt  als  Armaturen  das  am  Deckel  einmündende  Saugrohr, 
einen  Lufthahn,  den  Anschluss  an  die  Vakuumleitung,  einen 
Mannlochdeckel  und  einen  Flüssigkeitsstandszeiger. 

Die  Pumpen  werden  je  nach  der  Art  des  Antriebes 
als  Hand-,  Transmissions-  oder  Dampfpumpen  bezeichnet. 

Die  Dampfpumpeji  sind  direktwirkend,  d.  h.  der  Kolben 
des  Dampf-  und  Pumpencylinders  sind  ohne  rotierende 
Welle  direkt  mit  einander  verbunden.  Bei  grösseren  Mo- 
dellen sind  zwei  Dampfpumpen  nebeneinander  aufgestellt, 
so  dass  die  eine  immer  den  Dampfschieber  des  anderen 
bethätigt.  Die  Dampfpumpen  besitzen  den  grossen  Vor- 
teil, dass  man  sie  schnell  und  langsam  gehen  lassen  kann, 
so  wie  der  jeweilige  Bedarf  es  fordert. 

Die  Transmissionspumpen  können  Kolben-  oder  Cen- 
trifugalpumpen  sein. 

Die  Pumpen  bestehen  aus  einem  Cylinder,  in  welchem 
ein  Kolben  sich  bewegt.  Dieser  erzeugt  im  Saugrohr  ein 
Vakuum  und  hebt  somit  die  Flüssigkeit,  welche  dann  fort- 
gedrückt wird.  Als  einfach  wirkende  Pumpen  werden  nun 
diejenigen  bezeichnet,  bei  welchen  beim  Heben  des  Kolbens 
nur  ein  Saugen,  beim  Senken  nur  ein  Wegdrücken  der 
Flüssigkeit  bewirkt  wird.  Bei  doppelt  wirkenden  Pumpen 
wird  mit  jedem  Hub  gleichzeitig  auf  der  einen  Seite  ge- 
hoben, auf  der  anderen  gedrückt. 

Die  verschiedenen  Abarten  von  Pumpen  sind:  Säug- 
pumpen mit  grosser,  Hubpumpen  mit  geringer  Saughöhe, 
Druckpumpen,  bei  welchen  die  Flüssigkeit  direkt  zufliesst, 
Saug-  und  Druckpumpen,  welche  ansaugen  und  noch  die 
Flüssigkeit  heben.  Bei  den  zwei  letzteren  Arten  sind  die 
Ventile  neben  dem  Cylinder  im  Pumpengehäuse  unter- 
gebracht. Erstere  besitzen  die  Ventile  im  Kolben  und  an 
der  Stelle,  wo  das  Saugrohr  einmündet. 

Windkessel  werden  in  die  Saugleitung  eingeschaltet,  um 
die  Wasserschläge  zu  verhindern.  Letztere  entstehen,  wenn 
infolge  zu  grosser  Kolbengeschwindigkeit  die  Flüssigkeit  sich 
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vom  Kolben  abtrennt.  Der  Inhalt  des  Windkessels  soll 
gleich  dem  4 — 6 fachen  Inhalt  des  Pumpencylinders  sein. 

Die  einfach  wirkende  .Pumpe  wird  theoretisch  das 
Wasserquantum  fördern , welches  dem  Inhalt  des  vom 
Kolben  durchlaufenen  Raumes  entspricht.  Bezeichnet  man 
mit  d.  den  Durchmesser  des  Kolbens  in  Metern,  mit  s den 
Kolbenhub  und  mit  Q das  pro  Kolbenhub  angesaugte 
Wasserquantum,  so  beträgt: 

O = — • s Kubikmeter. 

^ 4 

Praktisch  treten  durch  Zurückfliessen  durch  die  Ventile 
Verluste  auf,  so  dass  man  in  obige  Beziehung  noch  einen 
Koefficienten  (c)  einführen  muss.  Dieser  ist  bei  sorgfältig 
ausgeführten  Pumpen  = 0,95,  bei  guten  = 0,90,  bei  ge- 
wöhnlichen — 0,80.  Das  durch  einen  Kolbenhub  gelieferte 
effektive  Wasserquantum  ist  also: 

Q = c — -s  = 0,785. c.d2s  Kubikmeter  oder 
= 785. c.  d2s. Liter. 

Bezeichnet  man  nun  mit  n die  Anzahl  der  Doppelhübe 
des  Kolbens  in  der  Minute,  so  ist  die  mittlere  Kolben- 
geschwindigkeit (v)  in  Metern  in  der  Sekunde: 

2 . s . n 

v = ‘ ' und  folglich  das  von  der  Pumpe  pro  Se- 
kunde gelieferte  Wasserquantum  (Qsec)- 

Qsec  = o,785.c.d2s-^no. 

Setzt  man  für  c den  Wert  0,8,  so  ist 

Qsec  = 0,0 1 1 . d2n . s Kubikmeter. 

Bei  doppelt  wirkenden  Kolbenpumpen  ist  das  gelieferte 
Wasserquantum  doppelt  so  gross. 

Die  in  der  Sekunde  erforderliche  Betriebskraft  (P)  in 
Pferdestärken  beträgt: 

P = — • c = 13,3 . Qsec . H . c Pferdestärken. 

Hierbei  ist  H . die  Summe  der  Saug-  und  Druckhöhen, 
c ein  Koefficient,  dessen  Wert  zwischen  1,25 — 1,5  schwankt. 

BeiPlungerpumpen  (Pumpen  mitTauch-(Plunger-)kolben) 

Wolfr  um.  Chemisches  Praktikum.  II.  27 
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lässt  man  zur  Erzielung  der  Doppelwirkung  die  Plunger- 
kolben in  zwei  von  einander  getrennten  Cylindern  arbeiten; 
bei  jedem  einfachen  Kolbenweg  wird  dann  auf  der  einen 
Seite  des  Kolbens  angesaugt,  auf  der  anderen  die  vorher 
eingesaugte  Wassermenge  in  das  Steigrohr  gedrückt.  Hierzu 
ist  auf  jeder  Kolbenseite  je  ein  Saug-  und  Druckventil  nötig. 

Kolbenpumpen  dienen  vorzugsweise  zum  Fördern  klarer 
Flüssigkeiten  auf  massige  Höhen  (io — 40  m). 

Für  bedeutendere  Druckhöhen  und  unreine  Flüssig- 
keiten sind  Plungerpumpen  vorzuziehen. 

Die  Säurepumpen  sind  Plungerpumpen,  welche  eine 
säurebeständige  Ausfütterung  tragen.  Sie  sind  für  klare 
Flüssigkeiten  und  für  Druck  bis  zu  einer  Atmosphäre  kon- 
struiert; für  höheren  Druck  dienen  die  Membranpumpen , bei 
welchen  der  Plungerkolben  von  der  zu  pumpenden  Flüssig- 
keit durch  eine  elastische  Membran  getrennt  ist,  um  eine 
mechanische  oder  chemische  Einwirkung  der  Flüssigkeit 
auf  den  Kolben  zu  verhindern.  Der  Cylinder  der  Pumpe 
ist  mit  Wasser  angefüllt,  damit  die  Bewegungen  des  Kolbens 
auf  die  Membran  übertragen  werden  und  damit  ein  Saugen 
und  Drücken  der  Flüssigkeit  veranlassen. 

Die  Centrifugalpumpen  besitzen  keine  Ventile  und  be- 
dürfen auch  keiner  Windkessel;  sie  heben  die  Flüssigkeit 
durch  die  Centrifugalkraft,  wobei  mit  dem  Wegschleudern 
ein  Nachsaugen  verbunden  ist.  Diese  Pumpen  bestehen 
aus  einem  Flügelrad  und  einem  zugehörigen  Gehäuse, 
welches  in  der  Mitte  einseitig  oder  an  beiden  Seiten  die 
Saugstutzen  trägt.  Der  Druckstutzen  ist  rückwärts  ange- 
bracht. Das  Flügelrad  schliesst  an  die  Saugstutzen  fest  an 
und  enthält  von  diesen  aus  einen  Kanal  nach  der  Peripherie, 
an  welcher  das  Wasser  fortgeschleudert  wird.  Centrifugal- 
pumpen, welche  Wasser  ansaugen  müssen,  sind  vor  dem  in 
Betriebsetzen  mit  Wasser  zu  füllen,  ev.  ist  das  Anfüllen  durch 
ein  Vakuum  (mittels  Injektors)  zu  bewirken.  Die  Druck- 
leitung erhält  ein  Rückschlagventil,  um  die  Pumpe  zu  entlasten. 
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a)  Injektoren. 


Nummer 

des 

Injektors 
gleich  dem 
Düsen- 
Durchm. 
in  mm 

Stündliche 

Lieferung 

in 

Litern 

Geringste 

Durchm. 

für 

Kessel- 

dampf 

mm 

:r  lichter 

ier  Rohre 
• 

für 

Wasser 

mm 

Preis  der 
Injekl 
Eisen- 
körper mit 
Rotguss- 
düsen 
Mk 

Universal- 

eren 

Ganz 

Metall 

Mk 

3 

580 

13 

13 

— 

87,50 

4 

1030 

25 

25 

— 

HO 

5 

1600 

30 

30 

IT5 

135 

6 

233° 

30 

30 

120 

150 

7 

3IO° 

40 

40 

130 

175 

8 

4100 

40 

40 

^45 

190 

9 

5250 

5° 

So 

160 

220 

IO 

6500 

50 

5° 

185 

245 

ii 

7800 

50 

5o 

210 

290 

12 

9300 

60 

60 

240 

340 

13 

IlOOO 

60 

60 

270 

360 

b)  Pulsometer. 


Sh 

U 

4-» 

3 « 
3 c 
o 

x m 

Ss 
3 CL, 
3 13 
3 S 

»H 


Leistung  des  Pulso- 
meters in  Litern  in 
der  Minute  bei 
günstigster  Auf- 
stellung und  einer 
Förderhöhe  bis 


Lichte 
Rohrw.  des 


-ö 

ö ü 

* J2 

• o 
bj)  3 
3 1- 
cd  n 
Cfl  M 


HH  CO 

P*  oj 

C3  n 


Abmessungen  in 
Millimetern 


<U 

:0 


«J 

■4—» 

• rH 

<u 

u 

pq 


<U 

<u 

• r—i 

H 


o *73  > 

42  o 

3 CO 

CL,  Ö 

CO  CU 
<U 

np  to 

CO  (U 
'S  V cd 

Ä SP 


0 

fc 

1 

5m 

10  m 

20  m 

30  m 

mm 

mm 

Mk 

1 

0 

65 

60 

45 

40 

25 

20 

758 

280 

334 

120 

1 

130 

HO 

80 

5o 

40 

20 

882 

344 

395 

170 

2 

250 

220 

150 

130 

50 

25 

260 

3 

400 

300 

200 

180 

70 

25 

320 

4 

600 

550 

500 

400 

90 

30 

440 

5 

75o 

700 

550 

475 

100 

30 

55° 

6 

1200 

1000 

800 

600 

125 

40 

650 

7 

1800 

1600 

1450 

1000 

155 

50 

1720 

1000 

920 

1000 

27: 


,mpf  ab  Sperr- 
ventil 
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c)  Dampfstrahlelevatoren. 


Stündliche 

Liefer- 
menge in 
Litern  bei 

Geringster 

Durchmesser 

Preis  des  Apparates 

4 Atm. 

Dampf- 
spannung 
und  io  m 
Förder- 

des 

Dampf- 

rohres 

des 

Steige-  u. 
Sauge- 
rohres 

Eisen- 
körper mit 
Rotguss- 
Düse 

ganz  in 
Rotguss 

aus 

Hartblei 

höhe 

mm 

mm 

Mk 

Mk 

Mk 

600 

iS 

20 

22 

30 

28 

1200 

20 

25 

27 

42 

40 

2700 

25 

30 

35 

60 

57 

4500 

30 

40 

43 

72 

66 

7500 

40 

50 

5o 

85 

80 

IOOOO 

40 

So 

60 

100 

95 

d)  Montejus  aus  Eisen  für  5 Atm.  Überdruck. 


Inhalt 

Ltr. 

L/l 

O 

O 

750 

1000 

1500 

2000 

3000 

Durchmesser 

mm 

900 

900 

95° 

1100 

1200 

1400 

Höhe 

mm 

900 

1200 

1410 

1580 

1770 

1940 

Masse-Eintritt 

mm 

50 

5° 

50 

65 

65 

65 

Masse- Austritt 

mm 

5° 

50 

5° 

65 

65 

65 

Luft-Eintritt 

mm 

25 

25 

30 

30 

40 

40 

Luft-Austritt 

mm 

25 

25 

30 

30 

40 

40 

Ungef.  Gewicht 

kg 

546 

ÖOO 

700 

860 

1000 

1350 

Preis 

Mk. 

480 

525 

600 

690 

790 

920 

Montejus 

aus  Steinzeug. 

Inhalt 

Ltr. 

150 

250 

0 

0 

1000 

Durchmesser 

mm 

660 

780 

910 

1150 

Höhe 

mm 

660 

00 

O 

1 140 

1450 

Preis  (incl.  Einhängerohr, 

Aufsatzrohr  und  Plähne)  Mk.  60 


117 


205 


400 


e)  Plungerpumpen  für  Hebelbetrieb. 
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sventil  in 

Metall 

Mk 

co  O 

m 10  m 
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Mk 
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co 
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mm 
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mm 
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Mk 
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M 

Pumj 
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OOOO 
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Preise 

Mk 
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0 0 >0  0 

»j-  >fl  N 5 
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mm 

O O LO  0 
d d d co 

irchmesser  < 
Dai 

Zuleitung 

mm 
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M M d d 

Di 
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mm 

OOOO 
CO  IO  O d 
i->  r* 
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OOOO 
OOOO 
«1  00  O O 
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d CO 

Maxi 
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120 

IOO 
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IOO 

IOO 
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h)  Centrifugalpumpen. 

Maximale  Leistung  in  d.  Minute 

Ltr. 

150 

400 

1000 

/-3  m Umdrehgn.  in 

d. 

Min. 

1250 

1140 

850 

Förderhöhe!  6 m „ „ 

» 

1600 

145° 

1090 

1 12  m „ „ 

2200 

2000 

1500 

Rohnveite 

mm 

40 

60 

105 

Flanschendurchmesser 

mm 

130 

180 

230 

Durchmesser  der  Riemenscheibe 

mm 

80 

90 

130 

Breite  „ „ 

mm 

85 

110 

160 

Kraftbedarf  für  1 m Förderhöhe 

P.S. 

0,07 

0,20 

o, 

Preis 

Mk. 

120 

170 

330 

i)  Säurepumpen  für  Schubstangenbetrieb. 


Kolbendurchmesser 

mm 

80 

100 

Kolbenhub 

mm 

80 

100 

Maximalleistung  in  d.  Stunde 

Ltr. 

700 

1500 

Maximaltourenzahl  in  d.  Minute 

40 

40 

Durchmesser  der  Saug-  und  Druckrohre 

mm 

30 

40 

f 

Blei 

Mk. 

220 

250 

Preise  d.  Pumpen  mit  Ausfütterung  in! 

Zinn 

Mk. 

275 

330 

{ 

Hartgummi 

Mk. 

240 

290 

k)  Membranpumpen  in  Dimensionen  und  Preisen  den 
üblichen  Plungerpumpen  gleich. 

Als  häufig  benutzte  Vorrichtung  für  den  Transport  von 
Flüssigkeiten  nach  tiefer  gelegenen  Behältern  seien  erwähnt 
der  Heber,  die  Rinnen  und  Leitungen  aus  weiteren  (5  — 10  cm) 
Rohren,  welche  einen  Einlauftrichter  tragen. 

3.  Transportvorrichtungen  für  Gase. 

Je  nach  der  Leistung  der  Vorrichtungen  unterscheidet 
man  Bläser  oder  Ventilatoren  und  Sauger  oder  Exhaustoren. 
Dieselben  besitzen  entweder  eine  geschlossene  rohrförmige 
Druck-  oder  Saugleitung  bezw.  beides. 

Der  Transport  erfolgt  durch  diese  Vorrichtungen  im 
Prinzip  ähnlich  wie  bei  den  Centrifugalpumpen.  Die 
Schraubenventilatoren  oder  Propeller  hingegen  tragen  Flügel- 
schaufeln, welche  auf  einer  Welle  in  der  Art  der  Schiffs- 
schrauben befestigt  sind. 
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Abgase  werden  auch  in  besonderen  Rohrleitungen, 
welche  an  den  Kamin  angeschlossen  sind,  durch  dessen 
natürlichen  Zug  bewegt  und  abgesaugt. 

Preise  der  wichtigsten  Agentien,  Ausgangsmaterialien 

und  Produkte. 


i.  Agentien. 


Agentien  für 

Name 

Preis 

pro 

ioo  kg 
Mk 

Prozentgehalt 
an  reiner 
Ware 

Mole- 

kular 

ge- 

wicht 

Neutralisa- 

tionen 

Solvay-Soda 

9i  12 

98% 

106 

Pottasche 

45 

96-98% 

I38 

Schlemmkreide 

3;  5 

IOO 

Kaustische  Soda 

28 

96-98% 

40 

Kaustisches  Kali 

55 

Oc 

00 

1 

<0 

O 

0 

0 

56 

46 

80% 

Ätzkalk 

2 

56 

Ammoniak 

3° 

2 5% 

15° 

IOO  % 

17 

Schwefelsäure 

2, 51  5 

250  Be 

98 

31  5;5 

66° 

Salzsäure 

ii,5° 

1,19  sp.G. 

36;5 

5;5° 

1 } 1 6 })  )) 

Essigsäure 

24 

50% 

60 

18 

40% 

14 

3°% 

Chlorierung, 

Elektrolytisches 

Chlor 

14-28 

Bromierung, 

Weldon-Chlor 

30-35 

Jodierung 

Chlor  aus  Chlor- 

kalk 

35-5° 

35>5 

Chlorkalk 

12-15 

127 
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Agentien  für 

Name 

Preis 

pro 

ioo  kg 
Mk 

Prozentgehalt 
an  reiner 
Ware 

Mole- 

kular- 

ge- 

wicht 

Braunstein 

12-15 

85-87% 

87 

Brom 

35° 

80 

Jod 

2000 

126,8 

Natriumchlorat 

72 

106,5 

Jodkalium 

1800 

166 

Sulfurierung 

Schwefelsäuremo- 

nohydrat 

i5 

98 

rauch.  Schwefel- 

säure 

32 

40%  S03 

35 

60%  S03 

Schwefelsäurean- 

hydrid 

80 

80 

Schwefelsäure- 

chlorhydrin 

220 

116,5 

Natriumbis  ulfit 

2 1 

104 

)) 

1 1 

38-40°  Be 

Nitrierung 

Salpetersäure  sp. 

Gew.  1,48 

54 

47,5°  Be 

40 

44 

26 

40 

20 

36 

Chilisalpeter 

19 

85 

Oxydationen 

Kaliumbichromat 

62 

294 

Natriumbichromat 

42 

298 

Kaliumperman- 

• 

ganat 

29;  90 

158 

Braunstein 

1 2 

87 

Bleisuperoxyd 

76 

96-98 

239 

Eisenchlorid 

15°  Be 

162,5 

Deduktionen 

Eisenfeile 

30 

56 
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Agenden  für 

Name 

Preis 

pro 

ioo  kg 
Mk 

Prozentgehalt 
an  reiner 
Ware 

Mole- 

kular- 

ge- 

wicht 

Eisen-Drehspäne 

16 

Zinkstaub 

48 

65>4 

Zinnsalz 

189,5 

Elektrolytischer 

Wasserstoff 

5°° 

Eisenvitriol  kryst. 

4 

278 

,,  calc. 

20 

*52 

Esterifizier- 

ungen 

Essigsäureanhy- 

drid 

32° 

102 

Eisessig 

56 

ÖO 

Phosphoroxychlo- 

rid 

33° 

I53,5 

Alkylierungen 

Chlormethyl 

240 

5°, 5 

Dimethylsulfat 

32° 

126 

Chloräthyl 

95 

64,5 

Bromäthyl 

43° 

109 

Benzylchlorid 

275 

126 

Diazotierun- 

gen 

Natriumnitrit 

58 

96-98% 

69 

Natriumacetat 

30 

82 

Essigsäure 

14-24 

60 

Kondensa- 

tionen 

Chlorzink 

34 

Natriumacetat  ge- 

schm. 

75 

Fällungen 

Kochsalz 

L5 

Natriumsulfat 

Lösungs- 

calc. 

3-5 

mittel 

Methylalkohol 

125 

9°% 
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Agentien 

Name 

Preis 

pro 

ioo  kg 
Mk 

Prozentgehalt 
an  reiner 
Ware 

Mole- 

kular- 

ge- 

wicht 

Lösungs- 

mittel 

Äthylalkohol 

38 

9 6% 

IS°- 

99% 

Äther 

78 

Chloroform 

*65 

Benzol 

45 

Toluol 

65 

Xylol 

120 

Ligroin 

45 

2.  Ausgaiigsmaterialien  und  Produkte. 


Anorganische  Verbindungen  und  Materialien. 


Name 

Preis  pro 
100  kg  in  Mk 

°/ogehalt  an 
Reinsubstanz 

Pyrit 

I>9 

Zinkblende 

2;5 

Schwefel 

I4>5° 

Schweflige  Säure,  flüssig 

38 

Kalkstein 

0,2— 0,5 

Chlorammonium 

60  — 75 

Ammoniumsulfat 

30—5° 

Florida-Phosphat]  Preis  der  Einheit 

56  Pfg- 

C 

O 

00 

00 

1 

ai  • t,,  -i.l  phosphorsauren 

Algier  Phosphat  ] ^ pr0  , t. 

45  „ 

C*  ■ 
OJ  • 

I 

O 

0 

0 

Witherit 

7 

Chlorbaryum 

1 1 

Flussspat 

L4;  2,8 

Kryolith 

70 

95;  99  Io 

Bauxit 

5 
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Name 

Preis  pro 
ioo  kg  in  Mk 

°/ogehalt  an 
Reinsubstanz 

Aluminiumsulfat 

1 1 

Alaun 

12  — 16 

Chromeisenstein 

8,5 

50  — 53% 

f techn. 

5 

24 

Eisenvitriol  { , 

calc. 

( techn. 

14 

Zinkvitriol  < , 

calc. 

53 

f techn. 

56 

Kupfervitriol  \ , 

I CäiC« 

i5° 

Bleinitrat 

38 

Bleiacetat 

35 

Bleiglätte 

30 

Antimon 

63 

Wismut 

*7 

Quecksilber 

55° 

Organische  Verbindungen. 


Name 

Preis  pro 
IOO  kg  in  Mk 

°/ogehalt  an 
Reinsubstanz 

Benzol  Sp.  80-81;  80-1  io°;  80- 

I 20° 

45 

Toluol 

65 

Phenol 

16;  25 

50%,  ioo  % 

f roh 

10 

ehern,  rein 

Naphtalin  \ , ... 

r 1 doppelt  gereinigt 

Anthracen 

160;  400 

2 0%,  9 °0/o 

Nitrobenzol 

52 

Nitrotoluol 

i5° 

Anilinsalz 

76 

Anilinöl  für  Blau 

1 10 

„ » Rot 

ii5 
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Name 

Preis  pro 
100  kg  in  Mk 

%gehalt  an 
Reinsubstanz 

Dimethylanilin 

280 

Diäthylanilin 

220 

Benzaldehyd 

3°° 

- Sulfanilsäure 

120 

m-Xylidin 

35° 

m- Phenylendiamin 

260 

m-Nitranilin 

220 

93 

p-Nitranilin 

340 

Resorcin 

420 

$ Salicylsäure 

320 

Benzidin 

380 

Tolidin 

425 

I Dianisidin 

15°° 

9°% 

. Amidoazobenzol 

45° 

'Nitronaphtalin 

60 

a-Naphtylamin 

1 20 

; ß-Naphtol 

95 

}Naphtionat 

J50 

100% 

22  Naphtol  6-8-disulfosaures  Kali 

i45 

1 1-4  Naphtolsulfosäure 

220 

IOO°/o 

> R-Salz 

1 10 

(2-N’ol  3-6-disulfosaures  Natrium) 
•2  N’ol  6-8-disulfosaures  Natron 

100 

Chromotropsäure 

320 

H-Säure 

Ca» 

00 

0 

Phtalsäureanhydrid 

580 

Resorcin 

420 

.Monoäthyl- m-amidophenol 

I 200 

Diäthyl-m-amidophenol 

105° 

>Toluidin 

2 20 

■ Mitrosodimethylanilin 

3 20 

Gallussäure 

375 
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III.  Prüfen  von  Installationen  und  Einrichten 
der  regelmässigen  Betriebe. 

Ist  auf  Grund  eines  ausgearbeiteten  Verfahrens  und 
Planes  die  Installation  einer  Fabrikation  ausgeführt  worden, 
so  gilt  es,  die  Apparate  und  die  übrigen  Einrichtungs- 
gegenstände auf  ihren  Wert  zu  prüfen.  Alles,  was  einer 
späteren  Besichtigung  nicht  zugänglich  ist,  muss  bereits 
während  des  Baues  und  Montierens  beurteilt  werden.  Dies 
ist  besonders  bei  dem  Aufführen  von  Öfen  und  Einmauern 
von  Kesseln  der  Fall.  Bei  Öfen  ist  auf  die  Art  der  Stein- 
lagerung, die  Höhe  der  feuerfesten  Auskleidung,  die  Führung 
der  Züge,  die  dichte  Auflage  der  Register,  die  Festigkeit 
der  aufgemauerten  Stützen  und  des  vorstossenden  Gemäuers, 
das  Freisein  der  Kanäle  von  unnötigen  Mörtelmassen  und 
die  zweckmässige  Anbringung  der  verkleideten  Reinigungs- 
öffnungen Bedacht  zu  nehmen.  Die  fertiggestellten  Öfen  wer- 
den probeweise  mit  Holz  langsam  angefeuert  und  vorgewärmt, 
um  ein  Zerreissen  des  Mauerwerkes  zu  vermeiden.  — Bei 
Apparaten  und  Gefässen  werden  die  früher  ausgesetzten 
oder  vereinbarten  Masse  nachzuprüfen  (ev.  nachzurechnen) 
sein,  alsdann  die  Beschaffenheit  des  Materials,  ev.  werden 
dessen  Fehler,  z.B.  schwächere  oder  schadhafte  Stellen,  Löcher 
im  Guss,  schlechte  Vernietung,  Schönheitsfehler,  Sprünge  im 
Guss  oder  Steingut  durch  Besichtigung  oder  Abklopfen  fest- 
zustellen sein.  Hierauf  werden  diese  auf  ihre  Leistungs- 
fähigkeit und  Betriebssicherheit  geprüft.  Druckkessel  werden 
freistehend  oder  auf  einer  Balkenunterlage  liegend  mit 
Druckwasser  auf  Dichtigkeit  bezw.  Schwitzen  des  Mate- 
riales und  2 — 2lf2  fachen  Betriebsdruck  geprüft.  Hierbei 
kann  gleichzeitig  (bei  geringen  Drucken  durch  Druckluft) 
das  Funktionieren  der  Sicherheitsventile  geprüft  werden. 
Letztere  sind  auch  überall  an  den  Dampfmänteln,  und  zwar 
an  einem  Stutzen  der  Zuleitung  anzubringen.  Nach  vor- 
genommener Druckprobe  werden  die  Verschraubungen  ge- 
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löst,  um  die  Beschaffenheit  der  Dichtungsflächen  an  den 
Abdrücken  auf  den  gewählten  Bleidichtungen  zu  beurteilen. 
— Bei  Apparaten  und  Gefässen  ist  dann  die  Sicherheit, 
Festigkeit  der  Aufstellung  und  Grösse  der  Bodenunter- 
stützung festzustellen.  — Schmiedeeiserne  Gefässe  sind  durch 
Vollfüllen  mit  Wasser  auf  ein  Rinnen  der  Nietflächen  und 
Verpackungen  zu  untersuchen.  Hölzerne  Gefässe,  Kammern 
von  Filterpressen,  etc.  lässt  man  vor  dem  Gebrauch  in 
! heissem  Wasser  quellen  und  zieht  alsdann  die  Reifen  oder 
;Schliessen  an.  Sind  Undichtheiten  beim  Arbeiten  nicht  zu 
• vermeiden,  so  bringt  man  Tropfbretter  und  Rinnen  an.  — 
Hierauf  ist  nachzusehen,  ob  die  angebrachten  Armaturen 
: ihrem  Zwecke  entsprechen.  Es  sei  hier  nur  an  das  Kon- 
trollieren der  Rührvorrichtungen,  der  Tiefe  der  Thermo- 
; meterröhren  und  der  Tauchrohre  (die  im  Kessel  zurück- 
l bleibende  Flüssigkeitsmenge  ist  festzustellen),  der  Hähne  und 
Wentile  erinnert.  Es  ist  ferner  zu  erproben,  ob  gleichzeitige 
lEntnahme  von  Dampf,  Wasser  oder  Druckluft  störend  auf 
ceinen  Betrieb  wirkt  und  ob  die  vorgesehenen  Ventile  eine 
u wesentliche  Verzögerung  oder  ungenügende  Ausführung  der 
Arbeit  bedingen. 

Im  Interesse  der  persönlichen  Sicherheit  ist  die  Festig- 
keit, Sicherheit  der  Treppen,  Geländer,  Kanalbedeckungen 
.lachzuprüfen  und  die  ev.  Verkleidung  von  Transmissionen, 
Dampfrohren,  das  Anbringen  von  Schutzblechen  und  Auf- 
schriften anzuordnen.  Nach  Fertigstellung  dieser  Vor- 
arbeiten wird  man  das  nötige  Handwerkszeug  und  die 
ibrigen  Gerätschaften  im  Fabrikationsraum  verteilen  lassen. 
Hierauf  wird  ein  Plan  der  Einrichtung  aufgenommen.  Die 
Uinrichtungsgegenstände  sind  vorher  sämtlich  in  fortlaufen- 
ler  Folge  nummeriert  worden. 

Altere,  minderwertige  Apparate  wird  man  für  Installa- 
1 ionen  nur  verwenden,  wenn  die  Konstruktionsverhältnisse 
ler  Apparatur  durch  die  Versuche  im  Kleinen  noch  nicht 
f .icher  festgelegt  werden  konnten.  Gebrauchte  Gefässe  können 
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jederzeit  eingereiht  werden.  Man  wird  solche  auch  bereit 
halten,  da  bei  den  ersten  Installationsarbeiten  unvorher- 
gesehene Ereignisse  eintreten  können. 

Das  Inbetriebsetzen  neuer  Fabrikationen  wird  zuerst 
nur  probeweise  vorgenommen.  Man  lässt  daher  nur  eine 
bestimmte  Menge  Ausgangsmaterialien  und  Hilfsstoffe  holen 
und  arbeitet  ein  oder  zwei  Operationen  erstmalig  voll- 
ständig auf.  Hierbei  hat  der  Chemiker  beständig  anwesend 
zu  sein,  um  die  erste  Arbeit  im  Grossen  ähnlich  den  Labo- 
ratoriumsversuchen genau  zu  studieren  und  alle  Wägungen 
und  Verluste  zu  kontrollieren.  Gleichzeitig  hat  der  Chemiker 
den  Meister  oder  Vorarbeiter  über  alle  Einzelheiten  und  i 
alles  Wissenswerte  zu  unterrichten,  damit  er  gerade  durch  i 
die  ersten  Arbeiten  die  Fabrikation  von  Grund  auf  kennen  : 
lernt  und  künftighin  selbständig  beurteilen  kann.  Sämt-  s 
liehe  Arbeiten,  besonders  die  Reaktionen  in  ihrem  Verlauf,  ; 
sind  ausführlich  aufzuzeichnen.  Hierzu  werden  einerseits 
die  Ergebnisse  der  analysierten  Proben  und  im  Voraus  auf-  j 
gearbeiteten  Reaktionsgemische,  andererseits  die  Betriebs-  i 
anordnungen  und  -resultate  dienen.  Das  Überwachen  der 
Reaktionen  im  Grossen  und  das  Abtrennen  der  gebildeten 
Produkte  hat  der  Chemiker  genau  so  wie  im  Laboratorium 
vorzunehmen.  Bestätigen  sich  hierbei  im  Allgemeinen  die  I 
früheren  Beobachtungen,  so  hat  trotzdem  vor  jeder  weiteren 
Anordnung  im  Laboratorium  eine  Nachprüfung  und  eine 
Kritik  der  künftigen  Arbeiten  zu  erfolgen.  Wesentlich  ist 
es  aber,  sich  einen  gewissen  Blick  für  die  technischen  i 
Sonderheiten  anzueignen ; denn  die  Installationsarbeiten 
sollen  ja  gerade  die  Beobachtungen  und  das  Material  für 
den  einzurichtenden,  regelmässigen  Betrieb  liefern.  Letzterer 
Zweck  erfordert  aber,  dass  die  Arbeiten  bis  in  das  letzte 
Detail  festgelegt  sind.  Jeder  Einfluss  und  jede  Substanz- 
menge oder  -Umwandlung  muss  Berücksichtigung  finden. 

Es  sei  nur  nochmals  an  das  Überwachen  der  Reaktions- 
wärme erinnert.  Sollte  diese  sich  nicht  bemerkbar  machen, 
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so  ist  ev.  vorsichtig  zu  erwärmen,  damit  sie  beobachtbar 
wird.  Erst  dann  können  weitere  Materialmengen  zugesetzt 
werden,  da  sonst  bei  plötzlich  eintretender  Reaktion  der 
Massen  die  vorgesehenen  Einrichtungen  nicht  ausreichen 
würden. 

Bei  diesen  Installationsarbeiten  können  sich  folgende 
Möglichkeiten  ergeben:  i)  Die  Reaktion  verläuft  im  Grossen 
glatter  und  die  Beschaffenheit  des  Gemisches  ermöglicht 
eine  wesentlich  einfachere  Aufarbeitung  (hierauf  ist  stets 
besonders  das  Augenmerk  zu  richten).  2)  Die  Ergebnisse 
sind  wenig  verschieden  von  denjenigen  der  Laboratoriums- 
versuche. 3)  Die  Resultate  widersprechen  der  früheren 
Ausarbeitung.  Im  1.  und  2.  Falle  werden  nun  die  Special- 
bedingungen für  das  Verfahren  im  Grossen  ausprobiert; 
denn  es  giebt  nichts  prinzipiell  Neues  zu  entscheiden,  sondern 
rnur  durch  Variieren  er  Bedingungen  in  engen  Grenzen  für 
die  Arbeiten  im  Grossen  die  günstigste  Auswahl  zu  treffen. 
lEin  Gleiches  gilt  für  die  Anordnung  der  Apparate  und 
1 Berücksichtigung  der  Materialienbeschaffenheit.  Ergeben  die 
1 Betriebsarbeiten  wesentlich  geringere  Ausbeuten,  so  sind  in 
j jedem  Falle  von  neuem  systematische  Laboratoriumsversuche 
; anzustellen,  selbst  wenn  die  Ursache  des  Misserfolges  direkt 
■ erkannt  wurde.  Ein  Ausprobieren  im  Grossen  ist  ein  Un- 
ding. Fehler  in  der  Apparatur  sind,  selbst  wenn  sie  keine 
direkte  Schädigung,  aber  für  die  Sicherheit  des  Manipu- 
lieren einen  Nachteil  bedingen,  zu  verbessern  und  nicht 
weiter  zu  schleppen.  Ferner  prüfe  man  gründlich,  ob  für 
jede  Arbeit  die  nötigen  Hilfsgefässe  oder  -Vorrichtungen 
auch  passend  gewählt  sind;  denn  für  jede  täglich  wieder- 
• kehrende  Arbeit  muss  alles  Nötige  vorgesehen  sein  und 
zwar  in  geeigneter  Weise,  da  hierdurch  die  Sauberkeit  des 
i Arbeitens  bedingt  wird.  In  dieser  Hinsicht  wird  die  Er- 
fahrung und  Beobachtungsgabe  des  Meisters  manchen  prak- 
! tischen  Wink  geben  können. 

Sind  die  ersten  Versuchs-Operationen  abgeschlossen 

Wolf  rum.  Chemisches  Praktikum.  II.  28 
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und  in  ihren  Ausbeuteergebnissen  durch  die  Aufzeichnungen 
des  Chemikers  und  die  Inventur  der  Materialbestände  fest-  I 
gelegt,  so  wird  der  Arbeitsplan  des  künftigen  regelmässigen 
Betriebes  ausgearbeitet.  Hierbei  ist  der  systematischen 
Arbeitsteilung  und  -kontrolle  besondere  Aufmerksamkeit  zu 
widmen.  Es  werden  für  Einzelarbeiten  bestimmte  Arbeiter 
ausgewählt,  die  übrigen  Gesamtarbeiten  werden  unter  Leit- 
ung des  Meisters  bezw.  Vorarbeiters  von  einer  Gruppe 
von  Arbeitern  ausgeführt.  Es  ist  von  der  richtigen  Zeit- 

einteilung die  Grösse  der  Produktion  abhängig,  von  der  1 
Umsicht  des  Meisters  die  Sicherung  der  regelmässigen  Aus-  j 
beute,  ein  sparsames  Arbeiten  und  die  Instandhaltung  der 
Einrichtung.  Als  Arbeitsprinzip  ist  hierbei  zu  betrachten,  j 
dass  es  vorteilhaft  ist,  eher  etwas  zu  warten,  als  durch  vor- 
eiliges, gewagtes  Arbeiten  einen  zweifelhaften  Erfolg  zu  er- 
ringen.  Matenalverlust  ist  nicht  zu  ersetzen,  Zeitverlust 
kann  nachgeholt  werden.  Der  Chemiker  wird  eine  Reihe 
analytischer  Kontrollen  einführen,  um  sich  auch  fern  vom  | 
Betrieb  ständig  von  dem  Verlauf  der  Fabrikation  zu  unter-  I 
richten.  Die  Arbeitsleistungen  werden  täglich  durch  perio- 
disch vorzunehmende  Aufzeichnungen,  welche  von  den 
Arbeitern  auf  besondere  Kontrollblätter  geschrieben  werden, 
überwacht  und  beurteilt,  da  sie  auch  etwaige  Ausfälle  an 
Ausbeute  erklären.  Jeden  Tag  erfolgt  abends  die  Auf- 
nahme der  Betriebsarbeiten  in  die  Betriebsbücher.  Zu  diesem 
Zwecke  erstattet  der  Meister  Rapport,  was  für  Mengen  an 
Materialien,  Zwischen-  und  Rohprodukten  in  Arbeit  ge- 
nommen worden  sind,  und  welche  Ausbeuten  an  Produkt 
für  jede  einzelne  Operation  erzielt  wurden.  Ist  dies  be- 
sorgt, so  wird  die  Verteilung  und  Vornahme  der  morgigen 
Arbeiten  besprochen  und  in  einer  Agenda  verzeichnet. 
Reparaturen  sind  in  gleicher  Weise  zu  melden.  — Das 
periodische  Abschliessen  der  Betriebs-  oder  Fabrikations- 
bücher ergiebt  Mittelwerte,  welche  einerseits  wichtige  Auf- 
schlüsse zur  Verbesserung  der  Ausbeute  und  des  Verfahrens 
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bieten  und  andererseits  den  Prozentsatz  der  unvermeidlichen 
Verluste  angeben. 

IV.  Buchung  der  einzelnen  Fabrikationen. 

Die  Buchführung  eines  Kaufmannes,  welcher  gleich- 
zeitig seine  Handelsprodukte  fabriksmässig  herstellt,  zer- 
i fällt  notwendigerweise  in  zwei  Teile,  nämlich  in  die  Be- 
f triebsbuchfiihrung  und  in  die  Geschäftsbuchführung.  Beide 
^sind  in  ihren  Aufzeichnungen  eng  miteinander  verknüpft, 
da  sie  gegenseitig  bestimmend  aufeinander  einwirken.  Die 
Betriebsbuchführung  zeichnet  die  Werte  auf,  welche  die 
Rohmaterialien  bei  ihrer  Verarbeitung  zu  den  Endprodukten 
.gewonnen  haben  bezw.  welche  hierfür  aufgewendet  wurden. 
Gleichzeitig  bucht  sie  sämtliche  Veränderungen  der  Fabrik- 
inlage  an  sich,  also  z.  B.  Neuanschaffungen,  Abnützung 
gestehender  Betriebseinrichtungen  etc.  Aus  diesen  Angaben 
vcann  der  Kaufmann  den  Selbstkostenpreis  seiner  Erzeug- 
nisse berechnen,  indem  er  pro  Einheit  Handelsprodukt  den 
Aufwand  an  Rohmaterialien  und  Arbeit,  sowie  die  Wert- 
veränderung  seiner  Einrichtung  berechnet.  Hierzu  kommen 
ioch  die  Auslagen  für  seine  Geschäftsgebarung  (Spesen). 

Die  Geschäftsbuchführung  giebt  die  Veränderungen  der 
Kapital-  und  Warenbestände  an,  so  wie  sie  sich  aus  den 
Geschäftsfällen  ergeben.  — Es  seien  hier  eingehend  nur  die 
Verbuchungen  der  Fabrikation  berücksichtigt. 

i.  Buchung  der  Rohmaterialien , Hilfsstoffe,  Teile  der 

Einrichtung  etc. 

Die  an  die  Fabrik  gelieferten  Waren  werden  bei  ihrer 
Ankunft  auf  Grund  des  Lieferscheines  bezüglich  Gewicht 
der  Anzahl  geprüft.  Das  Eintreffen  der  Waren  wird  als- 
; ann  dem  betreffenden  Betriebsbeamten  mitgeteilt.  Hierfür 
lenen  Scheine,  welche  einer  Strazze  (Kontrollbuch)  entnommen 
'erden  und  in  folgender  Weise  ausgestellt  sind,  z.  B.: 

28* 
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Strazze. 


Angekommen:  10/8. 

Angekommen:  10/8. 

4000  kg  rauch.  Schwefelsäure 

4000  kg  rauch.  Schwefelsäure 

. 

42  Blecheimer 

Analyse  d.  Musters  am  1 1/8. 

Zeichen:  B.A.S.F.  610/652. 

melden. 

Analysenbefund. 

Analysiertes  Muster  enthielt  j 
4°;60/o  S03.  | 

gut!  | 

Rückseite  des  Scheines. 

Es  werden  alsdann  Muster  genommen,  um  die  Güte 
der  Waren  festzustellen.  Das  Ergebnis  dieser  Untersuchung 
entscheidet  über  die  Aufnahme  der  Waren  in  das  Lager,  bezw. 
deren  entsprechende  Buchung  oder  über  etwa  zu  erhebende 
Reklamationen.  Das  Entnehmen  von  Ware  aus  dem  Lager 
kann  nur  gegen  schriftliche  Mitteilung  (Scheine)  beim 
Lageristen  erfolgen.  Die  vom  Lagerbestande  ausgehändigten 
Warenmengen  werden  täglich  verbucht,  um  einen  Über- 
blick über  die  Grösse  des  verbleibenden  Bestandes  zu  haben 
und  um  sich  gleichzeitig  über  Neubestellungen  schlüssig  zu 
machen.  Aus  diesem  Grunde  wird  auch  möglichst  einer 
Ansammlung  von  nicht  direkt  verbrauchten  Rohmaterialien 
in  den  Betriebsräumlichkeiten  vorgebeugt.  — Für  jeden 
laufenden  Monat  ist  schon  im  voraus  eine  gewisse  Pro- 
duktion festgesetzt,  damit  hiernach  eine  bestimmte  Menge 
Rohmaterialien  und  Hilfsstoffe  bestellt  werden  können. 
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Diese  und  der  jeweilig  vorhandene  Vorrat  an  fertigem 
Produkt  müssen  einer  ev.  regeren  Nachfrage  genügen,  oder 
über  die  vorläufige  Aufarbeitung  zum  Zwischenprodukt  ent- 
scheiden, indem  die  Materialien  nur  für  dieses  verwendet 
werden.  Die  Ablieferung  der  bestellten  Waren  kann  für 
verschiedene  Termine  festgesetzt  sein,  sei  es  um  einer 
l Überfüllung  des  Lagers  vorzubeugen,  sei  es  um  sich 
.gewisse  Vorbehalte  zu  sichern.  — Das  Einlagern  und  An- 
ordnen der  ankommenden  Güter  erfolgt  nach  rein  prak- 
tischen Gründen,  welche  eine  bequeme  und  sichere  Ent- 
nahme des  täglichen  Bedarfes  verbürgen  müssen.  Um  das 
Lagerpersonal  gleichmässig  zu  beschäftigen,  ist  die  Ent- 
r nähme  der  verschiedenen  Waren  thunlichst  für  bestimmte 
"Stunden  festgesetzt.  Die  stetig  wiederkehrenden  Dosen  der 
einzelnen  Fabrikationen,  welche  umständlicheres  Vorrichten 
1 und  Abwägen  von  Waren  bedingen,  sind  bereits  am  vorher- 
gehenden Nachmittag  zu  bestellen. 

Häufig  sind  auch  Buchungen  für  das  Lager  vorzu- 
cnehmen  von  Hilfsstoffen,  welche  zwar  zur  Fabrikation  ge- 
dient haben,  aber  grösstenteils  in  ursprünglicher  Form 

• wiedererhalten  werden  können,  z.  B.  die  Lösungsmittel. 

• Alle  bei  der  Fabrikation  unverändert  wiedergewonnenen 
; Hilfsstoffe  bilden  wieder  Bestand  und  Eigentum  des  Lagers, 
■ Diese  Warenmengen  werden  dem  Lageristen  schriftlich  mit- 
. geteilt,  ev.  auch  abgeliefert. 


Strazze. 


Nr.  434. 

Nr.  434. 

Geliefert  an  das  Lager 

10/8. 

Geliefert  an  das  Lager  10/8. 

850  kg  Alkohol 

850  kg  Alkohol 

(wiedergewonnen). 

(wiedergewonnen). 
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In  gleicher  Weise  sind  auch  die  im  Überschuss  ent- 
nommenen und  dann  zurückgelieferten  Waren,  ev.  auch 
Zwischenprodukte  dem  Lageristen  anzuzeigen.  — Die  Ent- 
nahmescheine tragen  analog  nur  die  Aufschrift  „Entnommen 
vom  Lager“  sowie  die  fortlaufende  Nummer  der  Strazze. 


Lager- 

Eingang. 


Datum 

Von 

Diäthyl- 

anilin 

O 

in 

«■« 

O * 
in  <-> 

CM  £ 

o 

c$ 

V 

O 

u 

CM 

£ 

HCl 

Toluol 

U 

<u 

>< 

Diäthyl- 

m-amido- 

phenol 

Inventur 

(Lieferanten) 

N 

Waren- 

Eingang. 
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Die  Verbuchung  der  Ein-  und  Ausgänge  an  Waren 
erfolgt  vom  Lageristen  im  Lagerbuch,  vom  Kontoristen  im 
Waren-Skontro  (Hilfsbuch).  Das  Schema  der  Einrichtung 
dieser  Bücher  ist  z.  B.  folgendes: 


Buch. 


Ausgang. 


I Datum 

An 

Diäthyl- 

anilin 

O 

CO 

cs 

w 

■*“  • 

o-g 

1X1  3 

hH  ^ 

CaO 

rO 

O 

U 

CS 

£ 

HCl 

Toluol 

Äther 

Diäthyl- 

m-amido- 

phenol 

(Betrieb) 

Vorrat 

Manco 

(Gewichts- 

verlust) 

i 

i 

Skontro. 


Ausgang. 


j Datum 

An 

Diäthyl- 

anilin 

O 

CO 

CS 

*+•  • 
o-g 

co  g 

ffi  * 

CaO 

CO 

O 

O 

CS 

5z; 

HCl 

Toluol 

Äther 

Amido- 

phenol 

Preis  für 
1 kg 

Betrag 

(Betrieb) 

Vorrat 

Manco 
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Die  Verbuchungen  erfolgen  nach  Eintragung  der  In- 
venturposten in  der  Weise,  dass  jeder  folgende  Posten  einer 
Ware  nach  dem  Aufzeichnen  von  Datum  und  Lieferanten 
oder  Abnehmer  in  einer  besonderen  Zeile  und  zwar  in  der 
zugehörigen  Rubrik  eingeschrieben  wird.  Die  vom  Be- 
triebe aus  gelieferten  Waren  werden  auf  der  Eingangsseite 
mit  dem  Vermerk  „Zurück“  eingetragen.  Der  Abschluss 
der  Bücher  muss  auf  beiden  Seiten  in  den  entsprechenden 
Rubriken  die  gleichen  Summen  aufweisen.  Es  sind  daher 
auf  der  Eingangsseite  als  erste  Post  (Verbuchung)  die  Be- 
träge der  Inventaraufnahme  und  auf  der  Ausgangsseite  als 
letzte  Post  die  bei  erneuter  Inventaraufnahme  erhaltenen  Be- 
träge einzusetzen.  Zeigen  die  sich  entsprechenden  Summen 
der  beiden  Seiten  Differenzen,  so  sind  diese  Gewichts- 
verluste noch  in  einer  besonderen  Zeile,  welcher  „Manco“ 
vorgeschrieben  ist,  einzustellen. 

2.  Specielle  Buchung  der  Fabrikationen. 

Alle  Materialien,  welche  eine  Änderung  erfahren  haben, 
bilden  Gegenstand  der  Fabrikationsbuchung.  Diese  zeichnet 
auf:  den  Aufwand  an  Materialien,  die  Arbeitsleistungen, 
die  Beanspruchung  der  Anlage  und  die  Mengen  der  er- 
haltenen Endprodukte,  Zwischen-  und  Nebenprodukte. 

Buchung  der  Rohmaterialien,  Hilfsstoffe  und  der  Pro- 
dukte : 

Der  Verbrauch  an  Ware  wird  bezogen  auf  eine  ge- 
wisse Menge  Ausgangsmaterial,  welches  durch  die  Ver- 
arbeitung zum  gewünschten  Erzeugnis  wird.  Da  hierbei 
nach  einem  bestimmten  Verfahren  gearbeitet  wird,  so  kehren 
stets  annähernd  gleiche  Gewichtsmengen  wieder,  welche  als 
Dosen  bezeichnet  werden.  Für  die  Verarbeitung  dieser 
Mengen  sind  die  Grössenverhältnisse  der  Apparate  und 
Betriebseinrichtungen  getroffen.  Jedes  neue  Ansetzen  der 
bekannten  Dosen  wird  als  eine  neue  Operation  bezeichnet 
und  dementsprechend  deren  weitere  Verarbeitung  gebucht. 
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Die  einzelnen  Operationen  werden  nach  fortlaufenden 
Nummern  bezeichnet  und  unter  Datumsangabe  in  den  Büchern 
aufgezeichnet.  Der  Betriebsbeamte  bucht  nun  die  Mengen 
an  Materialien,  welche  er  direkt  für  je  eine  Operation  ver- 
braucht, nach  den  täglichen  Angaben  des  Meisters,  unbe- 
kümmert der  Mengen,  die  er  vom  Lager  hat  holen  lassen. 
Um  nun  aber  dem  Lager  die  nötige  Kontrolle  über  den 
Verbleib  der  Waren  zu  liefern,  werden  am  Ende  eines 
jeden  Monats  die  Bücher  derart  abgeschlossen,  dass  die 
bis  dahin  für  jeden  Artikel  angewendeten  Mengen,  ohne 
Rücksicht  auf  die  unvollendeten  und  fertigen  Operationen 
sowie  der  weiteren  Eintragungen,  in  den  einzelnen  Auf- 
stellungen durch  eine  Linie  gekennzeichnet  und  abgetrennt 
werden.  Alle  Posten  oberhalb  der  Linie  gehören  zum  ver- 
flossenen Monat,  die  unterhalb  stehenden  zum  neuen  Monat. 
Die  Summe  der  Monatsbuchungen,  vermehrt  bezw.  vermin- 
dert um  den  Restbetrag  des  Anfangs-  und  Endinventars, 
muss  die  vom  Lager  entnommene  Menge  Materialien  ergeben. 
Es  ist  nun  meist  der  Fall,  dass  verschiedene  Betriebe  einer 
Fabrik  dieselben  Rohmaterialien  anwenden.  Der  Verbleib 
der  einzelnen  Posten  einer  Ware  wird  daher  dem  Lager  in 
der  Weise  angezeigt,  dass  jeder  Entnahmeschein  für  einen 
bestimmten  Betrieb  durch  eine  besondere  Farbe  oder  Auf- 
schrift kenntlich  gemacht  wird.  Der  Lagerist  hat  daher  zur 
Kontrolle  der  Betriebsbücher  die  betreffenden  Posten  seiner 
Bücher  zusammenzustellen  und  an  Hand  der  einzelnen  Beleg- 
scheine nachzuprüfen.  — Ausser  dem  Warenumsatz  ist  auch 
der  Aufwand  an  Hilfsmaterialien  wie  Kohle,  Dampf,  Wasser 
etc.  zu  verbuchen,  wenn  nicht  ein  sicherer  Durchschnittswert 
hierfür  eingesetzt  wird. 

Die  Reihe  der  Manipulationen  bei  der  Fabrikation 
bedingt  das  Auftreten  von  Zwischenprodukten.  Deren  Menge 
wird  für  jede  Operation  bestimmt  oder  auf  Grund  eines 
Analysenbefundes  berechnet  und  gebucht.  Gelangen  diese 
an  das  Lager  zur  Ablieferung,  so  ist  ein  Lieferschein  aus- 
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zustellen.  Meist  erfolgt  die  Weiterverarbeitung  direkt  und 
hierfür  werden  vorwiegend  grössere  oder  kleinere  Dosen 
verwendet,  als  der  ursprünglichen  Operation  entsprechen. 
Es  ergiebt  sich  daher  von  selbst,  dass  eine  weitere  Tabelle 
anzulegen  ist,  in  welcher  die  Verarbeitung  von  Zwischen- 
zu  Endprodukt  aufgezeichnet  wird.  Durch  periodische  Ab- 
schlüsse und  Inventarien  (Bestandsübersichten)  werden  die 
einzelnen  Aufstellungen  (Tabellen)  miteinander  in  Beziehung 
gebracht.  Hierdurch  wird  auch  die  spätere  Berechnung 
des  Materialaufwandes  pro  Gewichtseinheit  Produkt  ermög- 
licht. Ein  Gleiches  gilt  für  das  Reinigen  der  Rohprodukte. 
Als  letzte  Eintragung  jeder  Operation  erfolgt  die  Angabe 
der  erzielten  Ausbeute  an  Endprodukt.  — Erhaltene  Neben- 
produkte werden  in  gleicher  Weise  den  laufenden  Opera- 
tionen zugeschrieben. 

Über  den  Verbleib  derjenigen  Hilfsstoffe,  welche  in 
ursprünglicher  Form  wiedergewonnen  werden  können,  wird 
eine  eigene  Aufstellung  geführt.  Diese  enthält  pro  Hilfs- 
stoff (meist  Lösungsmittel)  je  eine  Rubrik  für  die  vom 
Lager  entnommene  Ware  und  die  an  jenes  abgelieferte 
(wiedergewonnene)  Ware.  Der  monatliche  Verbrauch  für 
eine  gewisse  Anzahl  von  Operationen  wird  in  der  Weise 
festgestellt,  dass  man  die  Summe  der  gelieferten  Waren 
um  den  Restbetrag  der  beiden  Monatsinventarien  vermehrt, 
bezw.  vermindert.  Die  Differenz  aus  diesem  Betrag  und 
der  Gesamtmenge  der  vom  Lager  entnommenen  Ware  er- 
giebt den  monatlichen  Verbrauch,  bezw.  den  prozentisch 
wiedergewinnbaren  Anteil  an  Hilfsstoff. 

Alle  diese  Verbuchungen  werden  meist  monatlich  zu- 
sammengestellt, um  eine  Übersicht  über  den  Fabrikations- 
verlauf zu  haben  und  um  den  jeweiligen  Selbstkostenpreis 
der  Fabrikate  festzustellen.  Hierfür  werden  die  Summen 
der  monatlichen  Buchungswerte  in  ein  besonderes  Buch 
(Produktionsbuch)  von  dem  Bureau  aus  eingetragen  und 
deren  Geldbeträge  nebst  den  später  erörterten  Werten  der 
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Arbeitsleistungen  und  Amortisationen  hinzugefügt.  In  das 
Produktionsbuch  werden  die  monatlichen  Durchschnittswerte 
eingetragen;  welche  sich  pro  Operation  (Ausbeute)  bezw. 
pro  Einheit  des  Produktes  (Verbrauch  an  Agenden)  be- 
rechnen lassen.  Der  Chemiker  wird  analog  in  seiner  Liste 
der  Jahresproduktion  die  Durchschnittswerte  der  erzielten 
Ausbeuten  in  Prozenten  der  theoretischen  Beträge  ein- 
tragen. 

Die  Fabrikationsbücher  enthalten  soviel  Bogen;  als  für 
die  einzelnen  Artikel,  welche  unter  einer  Leitung  stehen; 
notwendig  sind.  Für  die  Verbuchung  der  Fabrikation  von 
Diäthyl-m-amidophenol  sind  folgende  Aufstellungen;  welche 
in  nachstehender  Weise  rubriziert  sind;  nötig. 


Lagerverkehr. 

(Für  eigene  Kontrolle.) 

Entnommen.  Geliefert. 


Datum 

-3- 

O 

CO 

CM 

X 

rt*  . 

3 

X 2 

«O 

o 

o 

cm 

d 

NaOH 

1 HCl 
! 

Äther 

! 

Toluol 

Datum 

_ 1 

Diäthyl- 

m-amido- 

phenol 

1 

Toluol 

Äther 

Sulfurierung  von  Diäthylanilin. 


Datum 

Operation 

Diäthyl- 

anilin 

Tj- 

o 

CO 

CM 

X 

X 2 

gelöschter 

Kalk 

O 

u 

CM 

d 

£ 

NaOH 

Gemisch  für 
die 

Schmelzen 

Schmelzen  des  Diäthylsulfanilates. 


Datum 

Röhrenfüllungen 

Gemisch  für  die  Schmelzen 

(20X25) 
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Behandlung  der  Schmelzen. 


Datum 

h2so4 

Na2C03 

Gefälltes 

Amidophenol 

Extrahiertes 

Amidophenol 

Reinigung  des  Amidophenols. 


Datum 

Rohes 

Amidophenol 

HCl 

Soda 

Krystallisiertes 

Produkt 

Kohlenverbrauch  für  Heizzwecke. 


Datum 

Verbrauch  pro 
Briketts 

Betriebswoche 

Nusskohle 

Produktionsbuch. 


Monat 

Diäthyl- 

anilin 

O 

CO 

<N 

o-g 

CO  3 
W >-> 

CaO 

rO 

O 

O 

(N 

CtJ 

NaOH 

HCl 

Toluol 

Äther 

Kohle 

Diäthyl- 

m-amido- 

phenol 

Ausbeute 
in  °/0  der 
theoret. 
Menge 

j.  Buchung  der  Arbeitsleistungen. 

Die  Arbeitsleistung  für  eine  Fabrikation  besteht  in 
maschineller  Kraftarbeit,  Handarbeit  und  Arbeitsaufsicht. 

Der  Aufwand  für  Erzeugung  der  Betriebskraft  wird 
auf  besonderen  Konti  für  das  Betriebsunkostenkonto  (S.  454) 
verbucht.  Diese  analog  rubrizierten  Aufstellungen  betreffen 
den  Verbrauch  an  Kohle,  Wasser,  Materialien  für  die 
Wasserreinigung,  Schmieröl,  etc.  Die  Verteilung  der 
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gesamten  Auslagen  auf  die  einzelnen  Betriebe  erfolgt  nach 
Massgabe  ihrer  Inanspruchnahme. 

Die  Kontrolle  und  Buchung  der  Handarbeit  hat  fest- 
zustellen : 

1)  die  Arbeit  jedes  einzelnen  Arbeiters, 

2)  den  Anspruch  des  Arbeiters  auf  Entlohnung, 

3)  den  Anteil  der  für  eine  bestimmte  Produktmenge  nötigen 
Arbeitsleistung. 

Der  Meister  führt  ein  Arbeitsbuch,  in  welchem  die 
Arbeitsschichten  und  Überstunden  der  einzelnen  Arbeiter 
verzeichnet  werden.  Auf  den  einzelnen  Seiten  des  Buches 
sind  für  jeden  Tag  der  Woche  diesbezüglich  Rubriken  an- 
gebracht. In  einer  Schlussrubrik  wird  die  Summe  der 
Wochenarbeit  zusammengestellt.  Da  die  Abrechnung  alle 
vierzehn  Tage  erfolgt,  so  trägt  jede  zweite  Seite  noch  eine 
besondere  Sammelkolonne.  Die  Eintragungen  werden  von 
dem  Meister  auf  Grund  der  Angaben,  wie  sie  ihm  bei  dem 
Morgenappell  und  durch  die  Kontrolle  der  Arbeiter  beim 
Verlassen  der  Fabrik  gegeben  werden,  vorgenommen. 


(Arbeitsbuch.) 

Löhnungsperiode:  2 — 15.  März. 


Nummer 

Name 

2. 

3. 

4- 

5- 

6. 

7- 

8. 

Sonntag 

Montag 

Diens- 

tag 

Mitt- 

woch 

Don- 

ners- 

tag 

Freitag 

Sonn- 

abend 

Summa 

Schicht 

Über- 

stunden 

Schicht 

Stunden 

Schicht 

Stunden 

Schicht 

Stunden 

Schicht 

Stunden 

Schicht 

Stunden 

Schicht 

Stunden' 

Schichten 

Stunden 

Die  Verrechnung  der  Arbeitsleistungen  erfolgt  in  dem 
Lohnbuch,  wie  aus  nachstehender  Einteilung  ersichtlich 
ist.  Werden  Prämien  gewährt,  so  sind  ausser  den 


446 


Buchung  der  einzelnen  Fabrikationen. 


Aufzeichnungen  des  Arbeitsbuches  noch  diejenigen  des 
Produktionsbuches  zu  berücksichtigen. 


(Lohnbuch.) 

Löhnungsperiode:  2 — 15.  März. 


Nummer 

Name 

T aglolin 

Schichten- 

Anzahl 

Über- 

stunden 

Strafen 

Vorschuss 

Sonstige 

Abzüge 

Prämie 

Löhnung 

Be- 

merkgn.  | 

Der  für  eine  Fabrikation  entfallende  Anteil  der  Arbeits- 
leistungen wird  in  einem  besonderen  Buch  fortlaufend  auf- 
gezeichnet und  periodisch  abgeschlossen.  Der  Vorarbeiter 
meldet  zu  diesem  Zwecke  täglich  beim  Appell  die  Anzahl 
von  Schichten  und  Stunden,  welche  für  die  einzelne  Fabri- 
kation als  Arbeitsleistung  zu  rechnen  sind.  Die  Angaben 
dieses  Buches  müssen  in  ihrer  Gesamtheit  mit  den  Ausweisen 
des  Arbeitsbuches  übereinstimmen. 

Der  Lohn  beträgt  pro  Tag  für  den  Vorarbeiter  4 bis 
4,50  Mk.,  für  den  Arbeiter  im  Betrieb  3 — 3,25  Mk.,  für 
den  Hofarbeiter  2,50  Mk.  Die  Meister  sind  mit  Monats- 
gehalt angestellt.  Handwerker  erhalten  höhere  Löhne,  so 
z.  B.  Mechaniker  6 — 8 Mk.,  Kupferschmiede,  Bleilöter 
6 — 6,50  Mk.,  Schmiede  4,5 — 5,5  Mk.,  Tischler  5 — 6,5  Mk., 
Zimmerleute  5 — 6 Mk.,  Maurer  5 — 6 Mk.  — Die  Höhe  der 
Löhne  ist  in  Industriecentren  bedeutender  als  in  industrie- 
armen Gegenden. 

Die  Verbuchung  der  Arbeitsaufsicht  siehe  Seite  454. 

4.  Buchung  der  Wertveränderung  der  Betriebscinnchtung . 

Für  die  Wertverminderung  der  Gebäude,  Kessel,  Ma- 
schinen, grösseren  Apparate,  welche  eine  voraussichtliche 
Reihe  von  Jahren  für  die  Betriebszwecke  dienen,  werden 
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jährlich  bestimmte  Prozentsätze  (z.  B.  5%,  io°/0,  10—  5o°/0 
des  Nominal-  oder  Nennwertes  = Anschaffungskosten)  ab- 
. geschrieben.  Dieses  Abschreiben  wird  als  Amortisation 
bezeichnet,  da  nach  einer  gewissen  Anzahl  von  Betriebs- 
Jahren  der  Wert  der  Einrichtung  ratenweise,  auf  die  je- 
weiligen Produktionen  verteilt,  getilgt  worden  ist.  Die 
übrigen  Einrichtungsgegenstände  erhalten  in  ihrer  Gesamt- 
heit einen  bestimmten  Amortisationsprozentsatz.  Die  Re- 
paraturen und  die  Auswechslung  von  schadhaften  Teilen 
:der  Einrichtung  werden  auf  Reparaturkonto  bezw.  Konto 
für  Neuanschaffungen  und  Diverses  gebucht.  Der  Material- 
. md  Arbeitsaufwand  für  Reparaturen  wird  von  dem  Meister 
ier  mechanischen  Werkstätte  dem  Bureau  (Kontor)  gemeldet 
ind  dann  jeder  einzelnen  Fabrikation  zu  Lasten  geschrieben. 
Der  Chemiker  hingegen  verzeichnet  den  durch  Reparatur 
verursachten  Stillstand  der  Fabrikation  mit  Angabe  des 
Tages  und  des  genauen  Zeitverlustes  in  seinen  Fabrikations- 
oüchern,  um  für  die  Berechnung  der  Durchschnittswerte 
i'inen  Anhalt  zu  geben  und  um  Produktionsschwankungen 
u erklären. 

Bei  Maschinen,  welche  mechanische  Arbeit  leisten, 
wird  deren  Abnützung  für  ein  gewisses  Produktions- Quan- 
:am  festgestellt.  Die  vorgenomnftnen  Auswechslungen  oder 
:.ie  Gewichtsabnahme  der  Maschinenteile  und  des  Zubehörs 
eben  die  hierfür  nötigen  Daten.  — Es  sei  hier  noch  nach- 
etragen,  dass  die  Produktionsleistungen  jeder  Arbeits- 
i laschine  analog  in  einem  Produktionsbuch  verbucht  werden. 

5.  Aufstellimg  der  Inventarien. 

Es  werden  im  Fabrikbetrieb  zwei  Arten  von  Inven- 
arien  aufgenommen:  nämlich  das  Inventar  der  Vorräte  an 
-agerware  und  dasjenige  zur  Feststellung  des  Gesamtwertes 
er  einzelnen  Fabrikationen  und  der  Fabriksanlage.  Ersteres 
ient  zur  Kontrolle  der  Fabrikations-  und  Lagerbücher. 

. 
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(Siehe  Seite  438  u.  440.)  Es  wird  auf  einem  besonderen 
Blatte  dieser  Bücher  eingetragen.  Als  Posten  werden  die 
Gewichte  der  Bestände  an  unveränderten  Lagerwaren  ein- 


getragen, z.  B. : 

Inventar  des  Amidophenolbetriebes  am  1.  April. 
Schwefelsäure  354  kg 

Rauchende  Schwefelsäure  98  kg 

Soda  242  kg 

Kaustische  Soda  55  kg 

Salzsäure  — 

Toluol  210  kg 

Äther  180  kg 

Gemisch  für  die  Schmelzen  3200  kg 

Inventar  des  Amidophenolbetriebes  am  1.  Mai. 
Schwefelsäure  558  kg 

Rauchende  Schwefelsäure  320  kg 

Soda  170  kg 

Kaustische  Soda  227  kg 

Salzsäure  263  kg 

Toluol  640  kg 

Äther  520  kg 

Gemisch  für  die  Schmelzen  4053  kg 


Das  Jahresinventar  hat  ausser  obigen  Posten  noch  die 
Waren  und  Produkte  der  in  Bearbeitung  befindlichen  Ope- 
rationen zu  berücksichtigen.  Sind  die  Operationen  weniger 
als  zur  Hälfte  fertig,  so  werden  sämtliche  angewandten 
Materialien  als  solche  im  Betrieb  vorhanden  betrachtet. 
Bei  der  Aufführung  der  weiter  fortgeschrittenen  Operationen 
wird  die  Menge  der  von  ihnen  sicher  zu  erhaltenden  Aus- 
beute an  Produkt  eingesetzt,  aber  gleichzeitig  müssen  noch 
die  Mengen  der  zur  Vollendung  der  Arbeiten  erforderlichen 
Hilfsstoffe  namhaft  gemacht  werden.  Folgendes  Beispiel 
zeigt  die  Art  der  Anordnung. 
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Inventar  am  i.  Juli  1902. 
Amidophenolbetrieb. 


Waren : 

Diäthylanilin:  Sulfurierung  in  Gang  240  kg 

Schwefelsäure:  Vorrat  425  kg 

Sulf.  i.  G.  240  kg 


665  kg 

Bedarf  f.  4 Schmelz-Operationen  i.  G.  1600  kg 

Rauchende  Schwefelsäure:  Vorrat  210  kg 

Sulf.  i.  G.  700  kg 

9IQ  kg 

Soda:  Vorrat  212  kg 

Bedarf  f.  4 Op.  i.  G.  450  kg 

Kaustische  Soda:  Vorrat  160  kg 

Salzsäure:  Vorrat  140  kg 

Bedarf  f.  4 Op.  i.  G.  350  kg 

Toluol:  Vorrat  245  kg 

Bedarf  f.  4 Op.  i.  G.  150  kg 

Äther:  Vorrat  122  kg 

Bedarf  f.  4 Op.  i.  G.  180  kg 


Produkte: 

Diäthyl-m-amidophenol: 

Rohprodukt  ca.  15  kg  = 10  kg  krystall.  Produkt 

Fertiges  Produkt  im  Betrieb  35  kg  „ 

45  kg  » 

Reinprodukt  der  4 Op.  i.  G.  580  kg 

■ wischenprodukte:  (Angabe  nur  für  Buchkontrolle) 

Vorrat  an  Gemisch  für  die  Schmelzen:  2680  kg 

Angenommen  ist  bei  dieser  Aufstellung,  dass  eine  Sul- 
urierung  begonnen  wurde  und  die  Gemische  für  Schmelzen 
3n  4 Sulfurierungen  vorrätig  seien. 

Werden  bei  Fabrikationen  an  das  Lager  lieferbare 
wischenprodukte,  welche  Marktpreis  haben,  erhalten,  so 
nd  deren  Mengen  einfach  in  das  Inventar  einzusetzen. 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II.  2Q 
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6.  Vereinigung  und  Aufführung  der  Spezialkonti. 

Im  Fabrikgeschäft  geschehen  die  Verbuchungen  der 
Geschäftsvorfälle  am  besten  nach  der  doppelten  Buch- 
führung. Man  stellt  zu  Beginn  des  Geschäftsjahres  (Be- 
triebes) das  Eröffnungs-Inventar  (Vermögensubersicht)  auf, 
indem  man  sämtliche  Aktiven  (Besitz)  und  Passiven  (Schul-  j 
den)  ermittelt,  bewertet  und  durch  Vergleichung  der  Summen 
an  Besitz  und  an  Schulden  das  Reinvermögen  des  Unter-  ! 
nehmers  ersichtlich  macht. 

Die  einzelnen  Posten  des  Inventars  werden  erst  in  i 
einem  Vorbuch,  „Memorial“  oder  „Prima-Nota“  genannt, 
eingetragen,  d.  h.  gebucht.  Von  dort  aus  gelangen  sie  in  j 
das  Hauptbuch  und  zwar  auf  die  dort  eingerichteten  Rech-  ; 
nungen  (Konti)  aller  zu  kontrollierenden  Vermögensbestand-  j 
teile  (Personen-,  Sachen-,  Leistungskonti).  Hierbei  sind  i 
die  Grundregeln  der  Buchhaltung:  „Wer  empfängt,  wird  : 
Schuldner  für  das  Empfangene  und  „soll“  zahlen  „an“ 
den  Gläubiger.  Wer  giebt,  wird  Gläubiger  und  „hat“ 
(Plural  „Haben“)  gut  für  das  Gegebene  vom  („ per<c ) ! 
Schuldner“.  Sind  die  Inventarposten  in  die  Bücher  ein-  ; 
getragen,  so  kann  mit  der  Verbuchung  der  Geschäftsvor- 
fälle  während  der  Betriebsperiode  begonnen  werden.  Je 
nachdem  ein  Bar-(Kassa-)Geschäft  oder  ein  Kredit- (Zeit-) 
Geschäft  vorliegt,  hat  man  die  Geschäftsvorfälle  = Buchungs- 
posten sofort  im  Kassabuch  oder  Memorial  zu  bilden.  Aus 
den  genannten  Vorbüchern  trägt  man  halbmonatlich  oder 
monatlich  die  Posten  in  kürzerer  Fassung  in  das  Hauptbuch 
und  zwar  so,  dass  der  Betrag  das  eine  Mal  dem  Schuldner 
auf  seinem  Konto  im  Soll  belastet  (die  Rechnung  vermehrt 
sich),  während  das  andere  Mal  dem  Gläubiger  auf  sein 
Konto  im  Haben  gutgeschrieben  wird  (die  Rechnung  ver- 
mindert sich)  und  mithin  eine  doppelte  Verbuchung  statt- 
findet. Die  weiteren  Eintragungen  in  die  Neben-(Hilfs-) 
Bücher  (z.  B.  Waren-,  Lagerbuch  etc.)  haben  nur  den 
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Zweck,  eine  noch  bessere  Kontrolle  (z.  B.  der  Ein-  und 
Ausgänge)  zu  ermöglichen. 

Am  Ende  des  Betriebsjahres  ist  das  Abschluss-Inventar 
aufzustellen.  Man  überträgt  alsdann  die  Aktiva,  die  Passiva 
und  das  Reinvermögen  des  Abschluss-Inventares  wieder  in 
das  Memorial  (oder  in  ein  besonderes  Bilanzbuch)  und  von 
dort  in  das  Hauptbuch  und  schliesst  hierauf  die  sich  in 
den  Geldbeträgen  im  Soll  und  Haben  ausgleichenden  Konti 
ab.  Die  in  den  Geldbeträgen  noch  nicht  übereinstimmen- 
den Konti  werden  mit  der  Differenz,  welche  den  Gewinn 
bezw.  Verlust  darstellt,  zum  Abschluss  gebracht. 

Zur  Übertragung  der  Inventar-Posten  bezw.  Übertragung 
von  Gewinn-  oder  Verlust-Posten  bedient  sich  der  Buchhalter 
zweier  Hilfskonti  zum  Kapital-Konto  (der  Rechnung  des 
Unternehmers),  nämlich  des  Bilanz-Kontos  und  des  Ver- 
lust- und  Gewinn-Kontos.  Auf  diesen  Hilfs-Konti  werden 
die  Einzelwerte  gesammelt,  welche  dann  für  das  Kapital- 
Konto  leicht  zu  überblickende  Endbeträge  geben.  — Bei 
' Wiedereröffnung  der  Bücher  hat  man  das  Abschluss- 
1 Inventar  als  Eröffnungs-Inventar  anzusehen  und  die  Bilanz- 
posten entgegengesetzt  zu  bilden. 

Das  Vereinigen  und  Abschliessen  der  Konti  zeigt 
(folgendes  Schema: 


/nventarium. 

Inventar  aufgenomme?i  am  i.  Juli  igo2. 

Aktiva.  (Besitz.) 


(Eröffnung.) 


Grundstücke 

M. 

1 Gebäude 

)) 

''Maschinen 

)) 

Utensilien 

)} 

Rohmaterialien 

)) 

Produkte 

Brennmaterialien 

>) 

Transport  M 

29* 
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Transport  M.  . . 

Effekten  (Wertpapiere  = Staatspapiere,  Aktien)  „ . . 
Wechsel  (verbriefte  Forderungen)  ,,  . . 

Kassa  „ . . 

Kunden  (Debitoren  = Schuldner)  „ . . 


M. 


= aI 


Passiva.  (Schulden.) 

Tratten  (verbriefte  Schulden  = vom  Unter- 
nehmer zu  zahlende  Wechsel)  M.  . . . 

Hypotheken  (Belastungen  der  Immobilien)  ,, 
Lieferanten  (Kreditoren)  „ . . . 


M.  . . . = bx 

Zusammenstellung. 

Summe  der  Aktiva  M.  . . . — ar 

Summe  der  Passiva  M.  . . . = bx 

Reinvermögen:  ax — bx  = M.  . . . = cr 

(Betriebs-  oder  Unternehmer-)kapital. 

Memorial. 

Eröffnungsposten. 

xI  Debitoren  (Anzahl  der  schuldenden  Konti) 
an  Bilanz-Konto 

für  Übertrag  der  Aktiva  laut  Inventar 
Grundstück-Konto  M.  . . . 

Gebäude-Konto  ,,  ... 

Maschinen-Konto  u.  s.  w.  „ . . . 

M.  ...  — ar 


Bilanz-Konto 

an  yx  Kreditoren  (Anzahl  der  fordernden  Konti) 
für  Übertrag  der  Passiva  und  des  Reinvermögens  laut  In- 
ventar 


an 

Tratten-Konto 

M ' 

an 

Hypotheken-Konto 

» • • • 

bx 

an 

Lieferanten-Konto 

)j  ... 

an 

Kapital-Konto 

M * # * 

= cx 

M.  . . . = 

= ax 
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Inventarium. 

Inventar  auf  genommen  am  30.  Juni  igoj.  (Abschluss.) 

Aktiva. 

Grundstücke  M. 

Zuwachs 


)) 


Gebäude  M. 

5%  Abschreibung  „ 
Maschinen 


1 o°/0  Abschreibung 


M. 


)) 


M. 

M. 

M. 


(Die  weitere  Aufstellung  ist  dem  Anfangs- 
Inventar  analog!) 

Kunden  u.  s.  w.  M.  . 


M. 


Passiva. 


Tratten  u.  s.  w. 


} M.  . 


Reinvermögen  a2 — b2  — M.  . . . = c2 


Memorial. 

Bilanz-Konto  (empfängt  die  Vermögensbestandteile  zurück) 
an  y2  Kreditoren  (geben  die  Vermögensbestandteile  zurück) 
t für  Übertrag  der  Aktiva  laut  Abschluss-Inventar 
an  Grundstück-Konto 

an  Gebäude-Konto  u'  s‘  w*  M.  . . . = a2 


Abschlussposten 

x2  Debitoren  (empfangen  Zahlungs versprechen) 
an  Bilanz-Konto  (giebt  Zahlungsversprechen) 

1 Übertrag  der  Passiva  und  des  Reinvermögens 

!laut  Abschluss-Inventar 

Tratten-Konto  u.  s.  w.  M.  . . . = b2 

! Kapital-Konto  M.  . . . = c2 

M.  . . . = a2 
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Xj;  Debitoren  (zr  = Anzahl) 

an  Verlust-  und  Gewinn-Konto 

für  Übertrag  der  Gewinne 

Waren-Konto  (oder  Produkten-Konto)  M.  . . . 

Zinsen-Konto  „ ... 

M.  . g 


Verlust-  und  Gewinn-Konto 
an  z2  Kreditoren 

für  Übertrag  der  Verluste  und  des  Reingewinnes 
an  Gebäude-Konto  M.  . . . 

an  Maschinen-Konto  u.  s.  w.  M.  . . . 

an  Kapital-Konto  M.  . . . = r 

M = g 

Ein  Gewinn  ist  auf  einem  Konto  erzielt  worden,  wenn 
die  Habenseite  in  den  Geldbeträgen  grösser  ist  als  die 
Sollseite.  Ein  Verlust  ist  vorhanden,  wenn  die  Summe 
der  Sollseite  grösser  ist  als  die  der  Habenseite. 


Hauptbuch. 

Bilanz-Konto. 

Soll.  Haben. 


An 

Tratten-Konto  i 

Hypotheken-Konto 

■ M.\  .=bi 

Per 

yy 

Grundstück-Konto 

Gebäude-Konto 

[ M. . .=ar 

Lieferanten-Konto  . 

yy 

Maschinen-Konto 

yy 

Kapital-Konto 

H 

o 

II. 

u.  s.  w. 

M. . .==ai 

An 

Grundstück-Konto 

M. . .=ai 

Per 

Tratten-Konto  etc. 

M. . .=bi 

yy 

Gebäude-Konto  etc. 

> M. . .=a2 

yy 

Kapital-Konto 

„ ..=c2 

M. . .=a2 

S 

II 

ff 

Bilanz-Konto  — Darstellung  des  Unternehmens  am  Abschlusstage. 

Verlust-  und  Gewinn-Konto  = Darstellung  des  Arbeitsergebnisses  im 
Betriebs-  bezw.  Geschäftsjahre. 


Berechnung  d.  Selbstkosten-  u.  Verkaufspreises  eines  Fabrikates, 


Verlust-  und  Gewinn-Konto. 

Soll.  Haben. 


An  Gebäude-Konto  (Abschreibung)  ] 

Per  Produk- 

„ Maschinen-Konto  (Abschreibung)  & 

ten-Kto  M.  g. 

„ Reparaturen-Konto 

Frt  . 

etc.  / 

„ Rohmaterialien-Konto 

< ~ 
Ul 

Ü.3 

> M. . . =v 

S / 

«V  / 

„ Kohlen-Konto 

Betriebs-  73  i> 

J-  V >■ 

CG  / 

CG  / 

„ Beleuchtungs-Konto 

Konto 

w $ / 

. <D  / 

„ Lohn-  u.  Gehalts-Kto. 

-fci 

<U 

M 

■O  bj  / 
«2  / 

„ Spesen-Ivonto  (Geschäftsauslagen) 

:cö  p / 

„ Kapital-Konto  (Betrag  des  Rein- 

«0,/ 
m / 

gewinnes.  Nettogewinn.) 

M. . .=r 

/ 

M...=g 

II 

CfQ 

Soll. 


Kapital-Konto. 


Haben. 


. An  Bilanz-Konto 


M. . .=c2 


M.  ..=c2 


Per  Bilanz-Konto 
„ Verlust-  u.  Gewinn- 
Konto 


M. . .=Ci 


»»  ••=* 
3VT . . . — — c2 


7.  Berechnung  des  Selbstkosten-  und  Verkaufspreises 

eines  Fabrikates. 

Der  Selbstkostenpreis  stellt  die  Gesamtheit  der  Fabri- 
kationsauslagen pro  Einheit  (1,  100  kg,  1000  kg)  des  be- 
treffenden Erzeugnisses  dar.  Zu  diesem  Zwecke  wird  der 
monatliche  Verbrauch  an  Rohmaterialien  und  Hilfsstoffen 
einschliesslich  der  Heizmaterialien  (Kohle,  Dampf)  auf  die 
Einheit  der  erzielten  Monatsproduktion  berechnet.  Der 
Betrag  der  zugehörigen  Handarbeit  ist  aus  dem  Special- 
Arbeitsbuch  zu  ersehen;  für  die  Kraftarbeit  wird  ein  be- 
stimmter Durchschnittswert  eingesetzt.  Ferner  sind  die 
Unkosten  für  Amortisation,  Reparaturen,  Geschäftsspesen, 
Gehälter  etc.  zu  berücksichtigen.  Bei  neuen  Artikeln  sind 
noch  Zuschläge  für  die  Kosten  der  Laboratoriums-  und 
Installationsvorarbeiten  zu  machen. 
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Der  Verkaufspreis  wird  auf  Grund  des  Selbstkosten- 
preises unter  Anrechnung  gewisser  Zuschläge,  welche  künftig- 
hin das  Erträgnis  der  Fabrikation  darstellen  sollen,  fest- 
gesetzt. Diese  Zuschläge  werden  bei  Massenartikeln,  deren 
Preis  durch  den  grossen  Wettbewerb  ziemlich  ausgeglichen 
und  daher  meist  im  Voraus  gegeben  ist,  zwischen  5 — io°/0 
schwanken.  In  der  Mehrzahl  der  Fälle  werden  diese  Auf- 
schläge 20 — 40 °/0  betragen.  Waren,  welche  unter  Patent- 
schutz hergestellt  werden,  lassen  sich  im  Preise  so  hoch 
halten  als  dies  zur  Bekämpfung  der  Konkurrenz  möglich 
ist.  Durch  diese  Verhältnisse  erlebte  z.  B.  Vanillin  einen 
Preissturz  von  450  auf  85  Mk.,  als  der  Schutz  eines  Ver- 
fahrens aufhörte.  Durch  solche  Preisherabsetzungen  können 
bestehende,  bereits  weitgehend  amortisierte  Anlagen  noch 
Verdienste  liefern,  während  eine  Neuaufnahme  der  Fabri- 
kation unlohnend  ist.  Die  Bemessung  der  Amortisations- 
werte von  Einrichtungen  chemischer  Betriebe  ist  besonders 
umsichtig  vorzunehmen,  da  neue,  billiger  arbeitende  Ver- 
fahren schnell  den  Wert  der  Einrichtung  als  Ganzes  herab- 
setzen oder  vernichten  können.  Für  den  speciellen  Ein- 
richtungswert muss  daher  baldige  Deckung,  d.  h.  Amorti- 
sation vorgesehen  werden.  Der  Verkaufspreis  muss  ferner 
noch  einschliessen  die  Kosten  für  das  Aufmachen  und 
Verpacken  der  Ware  und  die  ev.  Zinsenverluste. 

Der  Selbstkosten-  und  Verkaufspreis  eines  Erzeugnisses 
wird  monatlich  festgestellt,  um  den  schädigenden  Preis- 
schwankungen Rechnung  zu  tragen  oder  bei  günstigerem 
Verdienst  in  gewissen  Fällen  Preiszugeständnisse  machen 
zu  können. 

8.  Bestellung  der  Rohmaterialien  und  Versand  der 

Erzeugnisse. 

Die  Bestellung  der  Mengen  an  Rohmaterialien  erfolgt 
gemäss  der  in  Aussicht  genommenen  Höhe  der  künftigen 
Monats-Produktion.  Der  Chemiker  entwirft  hierzu  im  Voraus 
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eine  Aufstellung,  welche  den  Bedarf  an  Ware  für  jeden 
Betrieb  feststellt.  Bei  günstigem  Preisstand  werden  ge- 
legentlich grössere  Warenbestände  gekauft  oder  diesbezüg- 
liche Verträge  abgeschlossen,  wenn  eine  periodische  Liefe- 
rung der  beschränkten  Lagerverhältnisse  oder  der  Haltbar- 
keit der  Substanz  wegen  vorteilhafter  erscheint. 

Die  Ein-  und  Ausgänge  an  Waren  und  Produkten 

[verden  in  Faktur en- Büchern  aufgezeichnet.  Die  Fakturen 
iiind  die  ausführlichen  Rechnungen  über  die  einzelnen 
Sendungen.  Das  Eingangs-Fakturenbuch  dient  häufig  gleich- 
zeitig als  Kalkulationsbuch,  z.  B.: 


Eingangs-F  akturenbuch. 
April  1902. 


S8.I 


-’2. 


N.  N.  in  . . . 

Rechnung  v.  16.  ds.  über 
SD.  Nr.  1 1 Fass  . . . 

Btto  . . . 

Ta  . . . 

Ntto  ...  ä M.  . . p.  kg 

ab  2°/o  Kassa-Skonto 

Kalkulation. 

Fakturabetrag 
Fracht  und  Zufuhr 
Versicherung  (z.  B.  i/0o) 

Kleine  Spesen 

Zu  3°/0  Zinsen  für  6 Monate  Ziel 
Selbstkostenpreis  per  1 kg,  Ziel  6 Mon. 


M. 


M. 

11 

11 

11 


M. 

M. 


M. 


M. 


M. 
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Verkaufsbuch. 
April  1902. 


träge  und  hat  den  Zweck,  die  Kontrolle  und  Erledigung 
der  Ordres  zu  erleichtern.  Sind  die  zu  versendenden  Waren 
noch  besonders  vorzurichten,  wie  z.  B.  beim  Einstellen  der  r: 
Farbstoffe  auf  bestimmte  Nuance  und  Stärke,  so  führt  der  : 
Chemiker  ein  besonderes  Ordrebuch,  eine  Strazze  mit  zwei  v 
Reihen  von  Scheinen,  von  denen  jeder  als  Aufdruck  die 
laufende  Nummer,  Ordrenummer,  je  eine  Rubrik  für  Angabe 
von  Gewicht  und  Zusammensetzung,  sowie  den  Datum- 
vermerk der  Bestellung  und  Ablieferung  trägt.  Ist  der  Auf- 
trag dem  Muster  entsprechend  eingestellt,  so  wird  die  Ware 
nebst  Schein  an  das  Lager  abgeliefert.  Von  jeder  Sendung 
wird  ein  Belegmuster  zurückbehalten.  Die  Ordrescheine 
dienen  als  Kontrolle  für  die  Lagerscheine,  welche  für  die 
Entnahme  der  vorzurichtenden  Waren  nötig  waren. 

Die  Art  der  Verpackung  der  Wareji  richtet  sich  nach 
ihrer  Beschaffenheit.  Gemahlene  oder  feinstückige  Produkte 
werden  in  plombierten  Säcken  oder  Fässern  verschickt,  krystal- 
lisierte  in  Holzfässern,  leichte  (z.  B.  Phtalsäureanhydrid) 
sublimierte  Waren  in  grossen  hölzernen  Tonnen,  hygro- 
skopische in  gut  schliessenden  Fässern  aus  hartem  Holz, 
Farbstoffe  oder  wertvollere  weisse  Ware  in  leichten,  cy* 
lindrischen  Holzfässern,  welche  mit  Papier  ausgekleidet  sind, 
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der  in  Blechkisten  mit  aufgelötetem  Verschlussstück  etc. 
^ose  aufgestapelt  werden  die  Rohmaterialien  oder  Hilfs- 
toffe,  welche  pro  Waggonladung  (z.  B.  Kalk,  Salz,  Sul- 
at  etc.)  bezogen  werden,  versandt.  Flüssigkeiten,  z.  B. 
Säuren  werden  in  Ballons,  mit  Korbgeflecht  umgeben,  oder 
1 cylindrischen  oder  bauchigen  Transportgefässen  aus  Stein- 
eug  verschickt.  Von  letzteren  sind  meist  12 — 14  auf  einer 
,owry,  dem  Säuretransportwagen,  aufgestellt.  Rauchende 
. chwefelsäure  wird  in  eisernen  Kübeln  verschickt.  Für  den 
: onstigen  Versand  von  Flüssigkeiten  dienen  Fässer  aus 
artem  Holz,  cylindrische  schmiedeeiserne  Fässer,  auf 
>owrys  montierte  Kessel  oder  Cisternen  (ev.  mit  Heiz- 
chlange,  z.  B.  bei  Teer).  Für  leicht  siedende  Flüssigkeiten, 

. B.  Äther,  dienen  Ballons,  welche  ausser  dem  seitlichen 
Korbgeflecht  noch  einen  geflochtenen  Deckel  tragen.  Wert- 
vollere Flüssigkeiten  verschickt  man  in  Blechkästen  mit 
deinem  Ausgussstutzen  im  Deckel.  Verflüssigte  Gase  wer- 
den in  schmalen  Cylindern  aus  Stahl  oder  Bronze  versandt. 

Sodafässer. 

Sodainhalt:  100  kg  200  kg  300  kg 

Gewicht:  9 — 1 1 kg  16 — 18  kg  21 — 24  kg 


Säureballons. 

Inhalt:  30  60  1 

Gewicht:  7 — 9 kg  13 — 17  kg 

Preis:  2,1  2,7  Mk. 


Preis:  2,1  2,7 

Transportgefässe  aus  Steinzeug. 


60  1 


Inhalt:  500 — 2000  1 


Preis:  50 — 250  Mk. 

Schmiedeeiserne  Fässer. 


Inhalt:  100  300 

Gewicht:  24  80 

Preis:  22 


500  900  1 

125  180  kg 

65  85  Mk. 
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Cylinder  für  verflüssigte  Gase. 

Inhalt:  50  20  10  1 

Preis:  75  50  30  Mk. 

Monatlicher  Mietpreis:  421  Mk. 

Übungsbeispiel  zur  Führung  von  Betriebsbüchern. 

Als  Übungsbeispiel  dient  der  bereits  Seite  326  be- 
schriebene Amidophenolbetrieb.  Bei  Anlegung  des  Betriebs- 
buches (3  Blätter  enthaltend)  sind  die  Seite  443  angegebenen 
Lineamente  zu  verwenden.  Für  diese  Zwecke  dienen  auch 
die  Inventare  auf  Seite  448.  Nach  Abschluss  der  Bücher 
ist  die  Aufstellung  für  den  Selbstkostenpreis  vorzunehmen. 

1.  April,  Montag. 

Entnommen  dem  Lager:  240  kg  Diäthylanilin. 

245  kg  Schwefelsäure. 

750  kg  rauch.  Schwefelsäure. 
Verbraucht  für  Sulfat:  240  kg  Diäthylanilin. 

240  kg  Schwefelsäure. 

2.  April. 

Verbraucht  für  Sulfurierung:  700  kg  rauch.  H2S04. 

3.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  400  kg  Kalk  (aus  dem  Kalk- 

110  kg  Soda.  [depot). 

248  kg  kaust.  Soda. 

Verbraucht  f.  Kalken,  Sodieren:  400  kg  gelöschter  Kalk. 

60  kg  Soda. 

4.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  240  kg  Diäthylanilin. 

351  kg  H2S04. 

5.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  430  kg  Kalk. 

730  kg  rauch.  H2S04. 

430  kg  Kalk. 

240  kg  H2S04. 

240  kg  Diäthylanilin. 


Verbraucht: 


Übungsbeispiel  zur  Führung  von  Betriebsbüchern. 


5.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  400  kg  Kalk. 
Verbraucht:  700  kg  rauch.  H2S04. 

?.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  106  kg  Soda. 


Verbraucht: 

für  letzte  Betriebswoche: 

für  Sulfoschmelze: 

\x  April. 

Entnommen  dem  Lager: 

Verbraucht: 

10.  April. 

Entnommen  dem  Lager: 
Verbraucht: 

Erhalten: 
ir.  April. 

Verbraucht: 

??.  April. 

Entnommen  dem  Lager 
Verbraucht: 

?•  April. 

Entnommen  dem  Lager: 
Verbraucht: 

Erhalten: 


264  kg  kaustische  Soda. 

400  kg  Kalk. 

60  kg  Soda. 

2650  kg  Briketts. 

1480  kg  Nusskohle. 

500  kg  Gemisch  f,  Schmelzen. 

420  kg  CaO. 

240  kg  Diäthylanilin. 

236  kg  H2S04. 

175  kg  NaOH. 

500  kg  Gemisch  f.  Schmelzen. 

765  kg  rauch.  H2S04. 

420  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 
500  kg  Gern.  f.  Sch. 

Sulfat  angesetzt. 

770  kg  Gern.  f.  Sch. 

700  kg  rauch.  H2S04. 

500  kg  Gern.  f.  Sch. 

400  kg  CaO,  1 10  kg  Na2C03. 
400  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 
175  kg  NaOH. 

500  kg  Gern.  f.  Sch. 

860  kg  H2S04,  430  kg  Na2C03. 
500  kg  Gern.  f.  Sch. 

773  kg  Gern.  f.  Sch. 


Buchung  der  einzelnen  Fabrikationen. 


ij.  April. 

Entnommen  dem  Lager:  440  kg  CaO. 

Verbraucht:  440  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 

f.  Behandlg.  d.  Schmelzen:  282  kg  H2S04,  78  kgNa2C03. 
vergangene  Betriebswoche:  3600  kg  Briketts,  2200  kg 

16.  April.  [Nuss,  p 

Ent.  d.  Lager:  240  kg  Diäthylanilin,  232  kgH2S04,  685kg 
Verbraucht:  Sulfat  angesetzt.  [rauch.  H2S04. 

f. Beh.  d.  Sch.:  296  kg  H2S04,  82  kg  Na2C03. 

Erhalten:  17 1 kg  Rohprodukt  (gefälltes  Amidophenol). 

17.  April. 

Ent.  d.  Lager:  750  kg  H2S04,  110  kg  Na2C03. 

Verbraucht:  700  kg  H2S04  rauch. 

f.  Beh.  d.  Sch. : 305  kg  H2S04,  84  kg  Na2C03. 

Erhalten:  176  kg  Rohprodukt. 

18.  April. 

Ent.  d.  Lager:  400  kg  CaO,  108  kg  Na2C03. 
Verbraucht:  400  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 

f.  Beh.  d.  Sch.:  293  kg  H2S04,  83  kg  Na2C03. 
Erhalten:  18 1 kg  Rohprodukt. 

19.  April. 

Ent.  d.  Lager:  250  kg  Toluol,  310  kg  Äther,  345  kg  HCl, 
Verbraucht:  175  kg  NaOH.  [27okgNaOH. 

f.Beh.d. Sch. : 296  kg  H2S04,  84  kg  Na2C03. 

Erhalten:  174  kg  Rohprodukt. 

Geliefert  an  das  Lager:  124  kg  krystallisiertes  Amido- 

[phenol  (Reinprodukt). 

20.  April. 

Ent. d. Lager:  435  kg  CaO,  240  kg  Diäthylanilin,  345  kg 
720  kg  rauch.  H2S04.  [H2S04. 

Verbraucht:  Sulfat  angesetzt. 

435  kg  CaO,  60  kg  NaaC03. 
f.Beh.d. Sch.:  135  kg  H2S04,  33  kg  NaaC03. 
f.  Reinigg.  d.  Rohprod.  68  kg  HCl,  30  kg  Na2C03. 
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Erhalten:  755  kg  Gemisch  f.  Sch. 

178  kg  Rohprodukt. 

Geliefert:  143  kg  Reinprodukt. 

22.  April. 

Verbraucht:  700  kg  rauch.  H2S04. 

f.  Reinigg.  d.  Rohprod. : 72  kg  HCl,  3 2kgNa2C03. 

f.  vergg.  Betriebswoche:  2380  kg  Brikett,  1320  kg  Nuss. 

Erhalten:  72  kg  Rohprodukt. 

Geliefert:  132  kg  Reinprodukt. 

r.’J-  April 

Ent. d. Lager:  420kg  CaO,  nokgNa2C03,  25okgToluol. 
Verbraucht:  420  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 
f.  Rgg.  d.  Rohpr.:  85  kg  HCl,  36  kg  Soda. 

Geliefert:  138  kg  Reinprodukt. 

k.7.  April. 

Ent.  d.  Lager:  265  kg  NaOH,  240  kg  Äther,  280  kg  HCl. 

Verbraucht:  175  kg  NaOH. 

f. Rgg.  d.  Rohpr.:  76  kg  HCl,  34  kg  Na2C03. 

\'S5-  April. 

Ent.  d.  Lager:  420  kg  CaO,  80  kg  Toluol. 

Verbraucht:  420  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 

f.  Rgg.  d.  Rohpr.:  45  kg  HCl,  21  kg  Na2C03. 

Erhalten:  781  kg  Gemisch  f.  Schm. 

35  kg  extrahiertes  Rohprodukt. 
Geliefert:  64  kg  Reinprodukt. 

'6.  April. 

Ent.  d. Lager:  240  kg  Diäthylanilin,  232  kg  H2S04,  772  kg 
Verbraucht:  Sulfat  angesetzt.  [rauch.  H2S04. 

f.  Rgg.  d.  Rohpr. : 16  kg  HCl,  7 kg  Na2C03. 

Geliefert:  34  kg  Reinprodukt. 

April. 

Verbraucht:  700  kg  rauch.  H2S04. 

’9-  April. 

Ent.  d.  Lager:  410  kg  CaO,  108  kg  Na2C03. 

Verbraucht:  410  kg  CaO,  60  kg  Na2C03. 
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175  kg  NaOH. 

f.  vergg.Betriebswoche:  2240  kg  Brikett.,  1400  kg  Nuss. 

Geliefert:  32  kg  Reinprodukt. 

30.  April. 

Erhalten:  774kg  Gemisch  f.  Schm. 

V.  Allgemeines  über  die  Anlage  und  Ein- 
richtung von  Fabriken. 

Bei  der  Anlage  und  Einrichtung  von  Fabriken  sind 
folgende  Gesichtspunkte  massgebend: 

a)  Wahl  des  Fabrik-Grundstückes. 

Die  Lage  des  Fabrik-Grundstückes  muss  günstige  Be- 
dingungen für  die  Fabrikation  und  den  Verkauf  der  Er- 
zeugnisse bieten.  Es  ist  daher  nötig,  besonders  bei  der 
Fabrikation  von  Massenartikeln  oder  Zwischenprodukten, 
dass  die  erforderlichen  Rohmaterialien  und  Hilfsstoffe 
(Wasser,  Kohle)  billig  und  schnell  beschafft  werden  können. 
Solche  Fabriken  werden  auf  Bahnanschluss  oder  bequeme 
Strassenverbindungen  angewiesen  sein.  Die  Fabriken,  in 
welchen  Specialitäten  hergestellt  werden,  sind  in  dieser  Hin- 
sicht weniger  abhängig.  Man  wird  aber  auch  letztere  vor- 
teilhaft dahin  verlegen,  wo  die  Rohmaterialien  leicht  zu 
beschaffen  sind  oder  sich  Abnahmecentren  der  Produkte 
befinden.  Der  geschäftliche  Wirkungskreis  einer  Fabrik 
wird  um  so  kleiner  und  deren  Lage  um  so  mehr  auf  Ver- 
kaufsplätze angewiesen  sein,  je  grösser  der  Einfluss  der 
Transportkosten  auf  den  Preis  des  Erzeugnisses  ist.  Für 
den  Fabrikbetrieb  müssen  aber  auch  billige  Arbeitskräfte 
in  geeigneter  Anzahl  zur  Verfügung  stehen.  Ferner  ist  be- 
züglich später  ev.  zu  wählender  Artikel  der  Umfang  der 
Konzession  zu  berücksichtigen.  Zur  Vermeidung  von 
grösseren  Schadenansprüchen  wegen  Rauch-  oder  Staub- 
schäden wird  auf  die  für  den  Platz  vorwiegenden  Wind- 
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Strömungen  und  die  Verwendung  der  Nachbargrundstücke 
’ Lücksicht  zu  nehmen  sein. 

b)  Bebauungsplan. 

Bei  Verteilung  der  Betriebs-,  Lager-  und  Verwaltungs- 
gebäude sowie  der  Strassen  und  freien  Plätze  ist  Folgendes 
1 beachten.  Verwaltungs-Laboratoriums-  und  Wohngebäude 
werden  an  die  Strassenseite  gelegt.  Die  Betriebsgebäude 
: erden  nebeneinander  angeordnet,  so  dass  sie  gleichsam 
m Gebäude  darstellen,  wenn  die  Zufahrtsstrassen  auf  beiden 
, :iten  liegen  sollen.  Dies  wird  man  bei  der  Bebauung 
ihmaler  Grundstücke  thun.  Breite  Grundstücke  bebaut 
;an  in  Hufeisenform,  wobei  die  Gebäude  den  Abschluss 
iss  Anwesens  bilden.  Der  geschaffene  Hof  dient  als  Stapel- 
aitz.  Die  Eigenart  der  Fabrikationen  spricht  auch  hier 
ft.  Die  Räume  für  die  Herstellung  der  Zwischenprodukte, 
r:  mechanische  Arbeiten,  Kessel,  Maschinen  und  Repara- 
r -Werkstätten  wird  man  nach  der  Mitte  des  Grundstückes 
;*en.  Kleinere  Einzelfabrikationen  und  feuergefährliche 
beiten  (Extraktionen)  wird  man  abseits  bezw.  isoliert 
;^en.  Die  Fabrikation  farbiger  und  weisser  Ware  wird 
n in  getrennten  Gebäuden  unterbringen.  Es  werden 

!cch  besondere  Wege  anzulegen  sein.  Ebenso  muss  die 

rrwiegende  Windrichtung  berücksichtigt  werden,  wenn  die 

bäude  Ventilationsaufsätze  tragen  etc. 

Lagerräume  sind  nahe  dem  Eingang  und  dem  Bureau 

I die  Seite  zu  legen.  Lagerplätze  für  Kohle  sind  je  nach 

in  Entnahmestellen  vorzusehen.  Freie  Plätze  vor  dem 

..gerhaus  dienen  als  Stapelplätze  für  Waren;  neben  diesen 

rden  Lagerplätze  für  altes  Material  vorgesehen.  Plätze 

erhalb  der  Gebäudekomplexe  sollen  den  Materialverkehr 

sr  die  Montierungsarbeiten  erleichtern.  Die  Hauptstrassen 

rden  gepflastert  und  sind  genügend  breit  zu  wählen, 

nit  ausser  der  Fahrbahn  noch  ein  geeigneter  Platz  vor 
Wol  f rum.  Chemisches  Praktikum.  II.  -jo 
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dem  Gebäude  bleibt,  um  ein  Abladen  der  Wagen  ohne 
Verkehrsstörung  zu  ermöglichen. 

c)  Form  der  Gebäude . 

Die  Betriebsgebäude  haben  meist  nur  ein  Erdgeschoss. 
Sie  sind  schmal  und  tragen  Satteldächer  mit  Ventilations- 
aufsätzen. Die  Breite  der  Gebäude  wird  so  gewählt,  dass 
die  jeweiligen  Apparate  und  Gefässe  unter  Belassung  eiues 
Mittelganges  beiderseits  bequem  aufgestellt  werden  können. 
Die  Tiefe  kann  im  Verhältnis  zur  Breite  beträchtlich  sein, 
wenn  bei  der  fortlaufenden  Anordnung  nur  ein  Weiter- 
verarbeiten der  Reaktionsgemische  ohne  grossen,  weiteren 
Bedarf  an  Hilfsstoffen  stattfindet.  Werden  bei  Fabrikationen 
wenig  Dämpfe  erzeugt,  so  kann  man  Shedbau  anwenden. 
Räume,  in  welchen  Öfen  untergebracht  sind,  erhalten  eine 
breitere  und  höhere  Form.  Man  wird  nur  höhere  Gebäude 
auffuhren,  wenn  Reservoire  hoch  aufzustellen  sind  oder  wenn 
die  Ausgangsarbeiten  des  leichteren  Transportes  der  Lösungen 
wegen  auf  einem  eingezogenen  Zwischenboden  ausgeführt 
werden.  Für  nebensächliche  und  Hilfsarbeiten  genügen 
offene  Baracken. 

Die  Lagerräume  werden  als  Shedbau  oder  einstöckig 
aufgeführt.  Für  Saisonware  wird  man  interimistische  Lager- 
plätze schaffen.  Für  Unterbringung  des  Packmateriales 
dienen  Bodenräume.  Feuergefährliche,  niedrig  siedende 
Flüssigkeiten  werden  in  eigenen  Kellern,  welche  abseits 
liegen  und  nur  wenig  über  den  Erdboden  herausragen, 
untergebracht.  Ballons  und  Fässer  werden  auf  einem  er- 
höhten Quai,  welcher  Wagenhöhe  besitzt,  gelagert.  Für  das 
Aufstapeln  leerer  Ballons  etc.  dienen  einfache  Schutzdächer. 

d)  Bau  der  Gebäude. 

Die  Mauern  werden  aus  Ziegelsteinen  oder  Beton  auf- 
geführt, wenn  ein  solcher  Bau  (z.  B.  für  Transmissionen) 
notwendig  ist.  Sonst  wählt  man  als  Material  für  sie  ein 
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, Gemisch  von  1 T.  Kalk  und  3 T.  Kesselasche.  Für 
Zwischenwände  dient  Fachwerk.  Fabrikationen,  welche 
keine  Feuersgefahr  bieten  (z.  B.  künstliche  Düngemittel), 
kann  man  auch  in  Gebäuden  aus  Holz  unterbringen.  Man 
rechnet  als  Kosten  für  1 cbm  Mauer  folgende  Beträge: 

Ziegel  in 

Kalk-  Cement-  Beton 
mörtel  mörtel 

Tragfähigkeit  kg  pro  1 qcm  7 13 — 14  7 

Kosten  pro  1 cbm  15  — 22  18 — 25  18  — 22  Mk. 

Bei  Fachwerk  und  Holz  wänden  rechnet  man  pro  1 qm 
2,5— 3 Mk. 

Der  Normalziegel  hat  die  Masse  25:  12:  ö1/-,  cm;  auf 
1 m Höhe  gehen  13  Schichten  von  Backsteinen.  Für  1 cbm 
Mauerwerk  sind  400  Ziegeln  und  300  1 Mörtel  nötig. 

An  Dachformen  unterscheidet  man  die  einseitigen  Pult- 
(bei  Shedbau)  und  die  zweiseitigen  Satteldächer  (Giebel- 
form). Das  Neigungsverhältnis  von  Dachhöhe  und  Dach- 
breite beträgt  bei: 

Ziegeldach  1:1;  Schieferdach  1:2 x/4;  Blech-  oder  Papp- 
dach 1 : 4. 


Ziegeldach 

Wellblech 

Teerpapp- 

auf 

auf 

dach  auf 

Lattung 

Winkeleisen 

Schalung 

Auf  1 qm  horiz.  Projektion  qm 

D3  — L4 

M5 

1 qm  geneigte  Fläche 

2,5— 3;6 

10 — 14 

2,5  Mk. 

Kosten  für  Gespärre 
pro  1 qm  flach 

3A— 4D 

10 — 14 

2,5  „ 

Als  Bodenbedeckung  wählt  man  Ziegelpflaster  oder  Beton 
mit  Cementguss,  je  nachdem  mit  festen  Materialien  oder 
Flüssigkeiten,  Lösungen  in  den  Betrieben  gearbeitet  wird. 
Es  kostet 

1 qm  Ziegelflachpflaster  1,50  Mk. 

Ziegelvollpflaster  2,50  „ 

Beton  von  12  cm  Stärke  mit  2 cm 

Cementstrich  2,20  . 
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Die  Fenster  können  hölzerne  oder  gusseiserne  Rahmen 
erhalten.  Letztere  bieten  den  Vorteil,  dass  sie  nicht  schwin- 
den und  weniger  von  dem  lichten  Fensterraum  wegnehmen. 
Die  Gesamtheit  der  Fensterflächen  soll  */6 — T/I0  der  Grund- 
fläche des  Innenraumes  betragen.  Wird  die  Mauer  wenig 
beansprucht,  so  wird  man  die  Fensterfläche  (z.  B.  in  La- 
boratorien, Werkstätten,  Lagerräumen)  vergrössern  können. 
Ausser  den  eigentlichen  Fenstern  kann  Oberlicht  für  die 
Beleuchtung  dienen.  Bei  niedrigen  Gebäuden  spart  man 
einen  entsprechenden  Streifen  der  Längswand  als  Fenster- 
fläche aus,  oder  deckt  mit  Glasziegeln.  Ein  Drittel  der 
Fenster  muss  zum  Öffnen  eingerichtet  sein. 

Holzfenster  (3 — 5 cm  Stärke)  pro  1 qm  5 — 10  Mk.,  Beschlag 

3 Mk.,  Verglasung  2,5  Mk. 

Gusseiserne  Fenster  pro  1 qm  6 Mk.,  Flügel  1,5 — 5 Mk. 

1 qm  Rohglas  kostet  8 — 10  Mk.;  Drahtglas  (8 — 10  mm  stark) 

10 — 12  Mk.;  1 Glasdachziegel  0,6 — 0,8  Mk. 

Die  Thüren  für  den  Materialverkehr  werden  gross 
(1,3/2, 2 — 2, 2/3,5  m)  gewählt  und  sind  entweder  zweiflügelig 
oder,  wenn  der  Platz  mangelt  bezw.  die  Anfahrt  (bei  Lagern) 
stört,  als  Schiebethüren  (1,0/2, 1 — 3, 5/3, 5 m),  auf  Rollen 
laufend  und  seitwärts  verschiebbar,  eingerichtet.  Die  Thüren, 
welche  nur  für  die  Arbeiter  als  Durchgänge  dienen,  sind 
schmal  und  einflügelig  (o, 8/2,0 — 1, 1/2,5);  Thüren,  welche  bei 
Feuersgefahr  den  Abschluss  bewirken  sollen,  sind  aus  Eisen- 
blech angefertigt.  Es  werden  nur  für  den  äusseren  Ab- 
schluss der  Gebäude  Thüren  angebracht;  im  Innern  bleiben 
die  Durchgänge  frei.  Es  kosten  einfache  Thüren  für  den  qm 
4 — 5 Mk.,  gestemmt  6 — 8 Mk. ; zweiflügelige  10 — 14  Mk.; 
Schiebethüren  10 — 20  Mk.;  die  Schlosserarbeiten  an  den 
Thüren  kosten  6 — 8 Mk. 

Die  Treppen  sind  vorwiegend  sogenannte  Leitertreppen. 
Die  Tritte  sind  auf  den  Grat,  in  die  Wangen  eingeschoben. 
Man  rechnet  als  Grenzen  auf  14  bezw.  19  cm  Steigung 
35  bezw.  25  cm  Auftritt.  Als  günstige  Verhältnisse  für  die 
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! Grösse  von  Auftritt  und  Steigung  gelten  für  eine  bequeme 
Treppe: 

Auftritt  + doppelte  Steigung  = 63  cm 
Auftritt  + Steigung  = 47  cm 

Die  Breite  der  Treppen  betrage  0,8 — 1,2  m;  sie  sollen 
nur  ausnahmsweise  für  den  Transport  von  Waren  nach 
Zwischenböden  dienen.  Hierfür  ist  ein  Aufzug  (Preis  für 
50 — 200  kg  Nutzlast  und  3 m Hubhöhe  325 — 650  Mk.) 
vorzusehen.  Preis  der  Treppe  pro  laufenden  Meter  (Tritt- 
breite  1 m)  15 — 50  Mk.  (incl.  Geländer).  Bei  grösserem 
Verkehr  legt  man  zweckmässig  nach  je  12 — 15  Stufen 
einen  Absatz  an. 

Für  die  Beurteilung  von  Plänen  ist  die  Bonität  des 
Grundrisses  der  Gebäude  festzustellen,  welche  ein  Mass 
für  die  zweckdienliche  Anordnung  und  Abmessung  der 
einzelnen  Räume  ist.  Hierbei  wird  zuerst  der  Nutzflächen- 
wert des  Gebäudes  bestimmt.  Die  Nutzflächen  können  für 
diese  Berechnung  in  drei  Klassen  eingeteilt  und  mit  einem 
Wertmass  (Punkte)  belegt  werden. 

1.  Klasse  100  Punkte:  Nutzfläche  für  den  bestimmten 
Zweck. 

2.  Klasse  90  Punkte:  Notwendige  Nebenräume. 

3.  Klasse  70  Punkte:  Platz  für  Bau-  oder  verkehrs- 
technische Zwecke. 

Der  Nutzflächenwert  ist  die  Vereinigung  der  für  die 
einzelnen  Ausmasse  des  Grundrisses  erhaltenen  Werte 
(Länge  X Breite  X Faktor).  Der  Quotient  aus  Nutzflächen- 
wert und  den  Baukosten  wird  als  Bonitätsquotient  bezeichnet, 
da  er  ein  Mass  für  die  Güte  der  Lösung  des  Projektes  ist. 

e)  Einteilung  des  Betriebsraumes  und  Aufstellung 

der  Apparate. 

Die  Verteilung  der  Apparate  und  Gefässe  in  dem  Be- 
triebsraume hat  so  zu  erfolgen,  dass  die  nötigen  Hand- 
arbeiten mit  völliger  Sicherheit  für  den  jeweiligen  Zweck 
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und  die  Person  ausgeführt  werden  können.  Man  wird  den 
Raum  intensiv  ausnützen  durch  gedrängte  Aufstellung,  wo 
eine  direkte  Bedienung  nicht  oder  nur  von  einer  Seite 
her  notwendig  ist.  In  letzterem  Falle  wird  man  Arma- 
turen (z.  B.  Ventile)  in  verschiedener  Höhe  anbringen, 
um  eine  leichtere  Übersicht  zu  gewähren.  Für  den  Transport 
der  Materialien  und  den  freien  Zugang  ist  ein  entsprechend 
breiter  Gang  (1,5 — 2 m)  vorzusehen.  Wird  für  das  Mani- 
pulieren viel  Platz  gebraucht,  wie  z.  B.  in  Destillierräumen 
etc.,  so  stellt  man  nur  an  einer  Seite  Apparate  auf  und 
lässt  noch  ev.  vor  dem  Betriebsgebäude  einen  Hofraum 
frei,  damit  hier  ein  Aufstapeln  der  Vorräte  stattfinden  kann. 
Ist  eine  spätere  Vergrösserung  der  Einrichtung  vorgesehen, 
so  lässt  man  die  Verarbeitung  der  Gemische  von  der  Mitte 
aus  nach  je  einer  Seite  hin  erfolgen,  oder  man  wählt  die 
Plätze  um  die  kleineren  Apparate  und  Gefässe  so  gross, 
dass  später  grössere  bequem  aufgestellt  werden  können. 

Die  Apparate  sind  von  der  Mauer  oder  Einrichtungs- 
gegenständen so  weit  entfernt  aufzustellen,  dass  die  Be- 
dienung leicht  auszufiihren  ist.  Ebenso  sollen  die  nötigen 
Reparaturen  am  Platz  ausführbar  sein.  Apparate,  welche 
eine  gewisse  Gefahr  für  die  persönliche  Sicherheit  bedingen 
können,  dürfen  nicht  in  die  Nähe  der  Ausgänge  gestellt 
werden.  Der  Anschluss  an  bestehende  Rohrleitungen, 
Kanäle,  Transmissionen  sei  thunlichst  einfach  gewählt.  Ein 
Gleiches  gilt  für  die  einzelnen  Gefässe,  welche  in  ihrer  Ge- 
samtanordnung den  Transport  der  Materialien  möglichst 
erleichtern  sollen.  Aus  diesem  Grunde  werden  manche 
von  ihnen  auf  Bühnen  höher  aufgestellt.  Öfen  und  Heiz- 
anlagen werden  den  Wänden  entlang  aufgestellt.  Die 
Feuerungen  liegen  vertieft,  ev.  ausserhalb  des  Betriebs- 
raumes, damit  die  Kessel  und  Pfannen  nicht  unbequem 
hoch  über  dem  Fussboden  sind.  Grosse  Öfen  stehen  völlig 
frei.  Die  für  das  tägliche  Arbeiten  nötigen  Materialvorräte 
werden  nahe  dem  Eingang,  an  freien  Plätzen  oder  wo  nur 
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zeitweise  gearbeitet  wird,  gelagert  und  abgewogen.  Die 
Reihenfolge  der  fortlaufenden  Aufarbeitung  darf  für  derartige 
Zwecke  nicht  unterbrochen  werden. 

f)  Krafterzeugung. 


Nachstehende  Angaben  sollen  einen  gewissen  Über- 
blick über  die  Kosten  der  Krafterzeugung  geben: 


IO 

5° 

100 

P.S.  Leistg. 

Kosten  der  Kesselanlage 

0 

0 

N 

6400 

10300 

Mk. 

Höhe  des  Kamins 

IÖ 

20 

26 

m. 

Kosten  des  Kamins 

ÖOO 

900 

2000 

Mk. 

Dampf77iaschinen : 

Leistung: 

Eincylindrige 

5 

10  25 

5° 

100  P.S. 

Expansionsmaschinen:  2600  4000  7500 
Eincylindrige  Expan- 
sionsmaschinen mit 

1 1000 

25000  Mk. 

Kondensation: 

9000 

i35°° 

26000  Mk. 

Dampfv erbrauch  pro  1 indic.  P.S.  und  Stunde. 
Kleinmotoren  mit  freiem  Auspuff  25 — 30  kg. 

Grössere  Auspuff-Eincylindermaschine  12 — 13,5  kg. 
Kompound-Kondensationsmaschine  6,5 — 8 kg. 

Preis  für  100  kg  Dampf:  20 — 40  J),  im  Mittel  25 


Kosten  für  eine  Beiriebsstunde  mit  [oder  ohne]  Berück- 
sichtigung von  Amortisation  und  Bedienung  (per  100  kg 
Kohle  a 2 Mk.) 

5 10  50  100  P.S. 

Hochdruckdampf- 
maschine [8];  19  [6];  15  [3,4];  6,2  4 

Kondensations- 

maschine  [2,6];  5,5  [2,2];  5,1  A 


Gasmotoren: 

Leistung  1 5 15  25  P.S. 

Kosten:  1000  2600  3600  7500  Mk. 
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Kosten  für 
die  Betriebs- 
stunde 

(Leuchtgas  p. 
cbm  15  A) 


P.S. 

ohne  Amor- 
tisation, Be- 
dienung 
etc.  A 

* 

mit  Am.,  Bed. 
etc. bei  3000 
Arbeits- 
stunden A 


2 1 


38 


1 


i5 


25 


2 


15 


22 


5 


I3;5 


*9 


10  50 


10,6  9 


16 


Elektromotor e?i : I/2  1 5 10  P.S.Lstg. 

Kosten:  4 — 500  5 — 600  10 — 1200  1500 — 2oooMk. 


Kosten  für 
die  Betriebs- 
stunde per 
(1  Kilowatt 
zu  20  [und 
40]  A) 


P.S. 

V* 

I 2 

5 

ohne 

Amort., 

etc. 

4 

(44)  22  ; 

40  20;  38  19; 

18 

mit  Amort., 

etc. 

A 

56  3°; 

20  26,5;  41  23; 

20,5 

g)  Kraftübertragung . 

Es  seien  hier  nur  die  Triebwerke  berücksichtigt  und 
von  diesen  nur  die  Riemen-,  Seil-  und  Zahnbetriebe.  Riemen, 
welche  in  fester  Spannung  über  Räder  mit  breitem  Kranz 
(Riemen-  oder  Transmissionsscheiben)  gelegt  sind,  über- 
tragen die  Bewegung  in  gleichem  Sinne.  Werden  die 
Riemen  aber  gekreuzt,  so  drehen  sich  die  Scheiben  im  ent- 
gegengesetzten Sinne,  wie  dies  auch  bei  Zahnrädern  der 
Fall  ist.  Da  nun  eine  bestimmte  Umdrehungsgeschwindig- 
keit für  die  schliessliche  mechanische  Leistung  gewünscht 
wird,  so  sind  die  Masse  der  einzelnen  Scheiben  oder  Räder 
hiernach  zu  bemessen.  Die  Umfangsgeschwindigkeit  der 
treibenden  Scheibe  (Durchmesser  a,  Umdrehungszahl  m) 
und  der  getriebenen  (Durchmesser  b,  Umdrehungszahl  n) 
muss  notwendigerweise  übereinstimmen.  Es  ist  also: 
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a. tt. m b .71.  m 


oder 


60  60 

a.m  = b.n  und  hiermit 


b . n 


m 


; b 


a.  m 


n 


n = 


a.  m 


Die  Art  der  Rechnung  bleibt  die  gleiche , wenn  meh- 
rere Zwischenräder,  Vorgelege,  eingeschaltet  sind.  Wenn 
die  Durchmesser  bezw.  Zähnezahlen  der  treibenden  Räder 
D,  Di,  D2  etc.  und  der  getriebenen  d,  dx,  d2  etc.  sind,  so 
gilt  die  Gleichung: 


D.  Dj  .D2  .m  = d.di  .d2  .n 


Die  Anordnung  der  Riemenbetriebe  sei  folgende: 

Die  Riemengeschwindigkeit  nehme  man  15  — 25  m in 
der  Sekunde  an,  die  Achsenentfernung  möglichst  gross;  auf 
alle  Fälle  muss  die  geringste  Achsenentfernung  die  Summe 
der  beiden  Riemenscheiben-Durchmesser  plus  1 m betragen, 
jedoch  soll  sie  15  m nicht  überschreiten.  Bei  Entfernungen 
über  15  m finden  Hanfseiltriebe  vorteilhaftere  Anwendung. 

Die  Breite  der  Riemenscheiben  wähle  man  mindestens 
1V10  der  Breite  des  zugehörigen  Riemens  plus  5 mm,  den 
Durchmesser  mit  der  80  fachen  Riemenstärke. 

Das  Übersetzungsverhältnis  zusammengehöriger  Riemen- 
scheiben sei  nicht  grösser  als  1 : 5. 

Einfache  Riemen  wähle  man  bis  300  mm  Breite;  sie 
sind  den  Doppelriemen  stets  vorzuziehen.  Doppelriemen 
übertragen  die  Hälfte  an  Kraft  mehr  als  einfache  Riemen 
gleicher  Breite. 

Die  Breite  eines  Riemens  berechne  man  nach  folgen- 
den Angaben. 

Die  zulässige  Belastung  eines  Riemens  für  den  qmm 
Querschnitt  ist 

1)  für  Lederriemen  0,24  kg, 

2)  für  Baumwollriemen  0,16  kg. 


Hat  man  nun  nach  der  Formel  P = 716200 


N 

nR 


die 


Umfangskraft  P berechnet,  welche  am  Hebelarm  R (in  mm) 
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angreift  und  zwar  die  Hälfte  zur  Anspannung,  die  Hälfte 
Nutzkraft,  so  bestimme  man  den  Querschnitt  des  Riemens 
nach  den  angegebenen  Beanspruchungen  und  beachte,  dass 
die  Stärken  der  Riemen  mit  den  Breiten  und  zwar  wie  folgt 
wachsen : 


Riemenbreite 

mm 

50 

60 

70 

80 

90 

100 

120 

Riemenstärke 

mm 

4 

4 

5 

5 

5 

6 

6 

Nutzkraft  P in  kg  für  Leder  kg 

24 

28 

42 

48 

54 

72 

86 

Zugehörige  Scheibenbreite 

mm 

75 

75 

100 

100 

125 

125 

150 

Riemenbreite 

mm 

150 

200 

250 

300 

Riemenstärke 

mm 

7 

7 

7 

8 

Nutzkraft  P in  kg  für  Leder  kg 

126 

168 

210 

288 

Zugehörige  Scheibenbreite 

mm 

175 

225 

275 

350 

Preise  von  Treibriemen. 

Einfache  Riemen-  Preise  für  den  laufenden  Meter  in  Mark 

stärke  für  Riemenbreiten  in  mm 


mm 

mm 

50 

60 

70 

80 

90 

100 

HO 

120 

4 

Mk 

1,80 

2,10 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

5 

— 

— 

3,30 

3.8o 

4,30 

— 

— 

— 

6 

>> 

— 

— 

— 

— 

— 

5,9o 

6,50 

7 

mm 

130 

140 

150 

U5 

200 

250 

300 

8 

Mk 

7,5o 

8,20 

— 

— 

— 

— 

— 

7 

— 

— 

10,— 

12  — 

13,50 

16,9 

— 

8 

99 

— 

— 

— 

— 

— 

— 

23,2 

Riemscheiben  werden  aus  Gusseisen,  Schmiedeeisen  und 
Holz  angefertigt.  Die  grösste  Verwendung  finden  Riem- 
scheiben aus  Gusseisen;  dieselben  werden  am  Umfang 
ballig  oder  gerade  gedreht  angefertigt.  Riemscheiben  bis 
300  mm  erhalten  einen,  über  300  mm  Breite  zwei  Armsteme. 

Damit  die  Mitte  der  Riemen  stets  auf  der  Mitte  der 
Scheibe  läuft,  sind  die  Scheiben  am  Umfang  schwach  gewölbt 
d.  i.  ballig  gedreht;  indessen  müssen  Riemscheiben,  auf 
denen  der  Riemen  seitlich  verschoben  werden  soll,  gerade 
gedreht  werden.  So  sind  Gegenscheiben  zu  Fest-  und  Los- 
scheiben stets  gerade,  dagegen  Fest-  und  Losscheiben  ballig 


Kraftübertragung. 


475 


zu  drehen.  Die  Festscheiben  sind  mit  Nuten  und  Keilen,  die 
Losscheiben  dagegen  mit  Schmiervorrichtungen  versehen. 

Abmessungen  und  Preise  von  Riemscheiben. 


Durchmesser 

mm 

300 

400 

600 

Breite 

mm 

100 

T5° 

150 

200 

150 

200 

f ungeteilt  Mk. 

9 

T 3 

16 

22 

26 

34 

aus  Gusseisen  < , .. 

\ geteilt 

11 

11 

17 

20 

26 

33 

42 

aus  Schmiedeeisen 

» 

16 

18 

24 

28 

34 

39 

aus  Holz 

11 

5 

7 ' 

IO 

11 

13 

15 

Durchmesser 

mm 

800 

1000 

Breite 

mm 

200 

300 

200 

300 

_ . f ungeteilt  Mk. 

aus  Gusseisen  < 

45 

74 

61 

98 

^ geteilt 

11 

55 

86 

73 

112 

aus  Schmiedeeisen 

ii 

48 

62 

58 

76 

aus  Holz 

ii 

20 

25 

23 

30 

Ansrückvorrichtungefi : 

Erfolgt  die  Kraftentnahme  bei  Riemenbetrieb  nur  zeit- 
weise, so  erhält  die  Festscheibe  auf  der  treibenden  Welle 
die  doppelte  Breite  und  auf  der  angetriebenen  Welle  ist 
neben  der  für  die  Kraftübertragung  vorgesehenen  Fest- 
scheibe noch  eine  gleich  grosse  Losscheibe  vorhanden,  welche 
auf  der  Welle  frei  rotiert.  Im  gegebenen  Falle  wird  der 
Riemen  durch  eine  Gabelführung  langsam  auf  die  Losscheibe 
geschoben.  Dieses  Ausrücken  des  Antriebs  kann  auch  auf 
andere  Weise  erfolgen,  so  z.  B.  durch  Klauen-Kupplungen, 
bei  welchen  durch  einen  Handhebel  zwei  zahnartig  inein- 
ander greifende  Teile  (die  Klauen)  einer  sonst  einheitlichen 
Verstärkung  der  Welle  durch  Auseinanderrücken  gelöst 
werden.  Der  fest  aufgekeilte  Kupplungsteil  ist  auf  der  stets 
laufenden  Welle,  der  verschiebbare  auf  der  auszurückenden 
Welle  angebracht.  Bei  geringen  Geschwindigkeiten  und 
Kräften  kann  das  Ausrücken  während  des  Betriebes  erfolgen. 
Um  ein  Durchhängen  der  Wellenenden  zu  vermeiden,  sind 
diese  möglichst  dicht  hinter  den  Kupplungshälften  durch 
Lager  zu  unterstützen. 

Bei  Reibungskupplungen  sitzt  auf  dem  treibenden 


4 y6  Allgemeines  über  die  Anlage  und  Einrichtung  von  Fabriken. 

Wellenende  das  Gehäuse,  auf  dem  getriebenen  die  Mit- 
nehmerscheibe fest.  Durch  Verschieben  der  auf  der  Welle 
losen  Ausrückmuffe  werden  durch  4 Kniehebel  die  Brems- 
klötze entweder  gegen  das  Gehäuse  gepresst  und  verkuppeln 
so  die  Wellen,  oder  sie  werden  von  dem  Gehäuse  entfernt 
und  lösen  den  Kupplungsverschluss.  Um  den  Druck  auf 
die  4 Bremsklötze  gleichmässig  zu  verteilen  und  so  ein 
Verschieben  der  Wellenachsen  gegeneinander  zu  vermeiden, 
ist  eine  gemeinsame  Ringfeder  aus  Flachstahl  eingeschaltet, 
auf  welche  sich  die  unteren  Enden  der  Kniehebel  stützen. 
Die  Nabe  des  Kupplungsgehäuses  kann  auch  zur  Aufnahme 
einer  Riemscheibe  verlängert  sein. 

Einfache  Ausrücker:  Riemscheibenbreite  50 — 250  mm 
Preis  27 — 78  M.  (bestehend  aus  Auslegearm,  Schiene, 
Führungsknagge,  Riemengabel  und  Ausrückhebel) 


Klauen-Kupplung. 


Bohrung 

der 

Kupplung 

mm 

Läng 

Welle: 

für  die 
feste 

Kupplun 

mm 

e des 
aendes 
für  die 
verschieb- 
bare 
gshälfte 
mm 

Länge  der 
aus- 
gerückten 
Kupplung 

mm 

Durch- 

messer 

der 

Kupplung 

mm 

Preis 

Mk. 

30 

60 

117 

1 77 

80 

SO 

55 — 1 So 

120 

170 

290 

170 

33 

85—90 

180 

2 33 

4^3 

250 

116 

Reibungskupplung. 


Theoret. 

Wellen- 

durchm. 

mm 

Äusserer 

Durchm. 

der 

Kupplung 

mm 

Läng 

a 

mm 

2 (siehe  III. 
b 

mm 

Teil) 

c 

mm 

Preis 

Mk. 

40—45 

400 

40 

166 

160 

170— 190 

xn 

1 

O 

700 

70 

244 

280 

445—485 

100 — 105 

1000 

100 

3U 

400 

CO 

0 

1 

vo 

0 
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Hanfseilbetriebe  dienen  für  grosse  Kraftübertragungen 
und  für  Entfernungen  bis  30  m Achsenentfernung.  Diese 
bieten  den  Vorteil,  dass  man  von  einer  Kraftabgabescheibe 
aus  auf  verschiedene  Wellenstränge  gleichzeitig  Kraft  ab- 
geben kann.  Bei  Anlagen  von  Seiltrieben  sollen  wenn 
möglich  die  unteren  Seile  ziehen,  um  geringe  Durch- 
senkungen der  letzteren  zu  erreichen.  Die  gebräuchlichsten 
Hanfseildurchmesser  sind  25,  30,  35,  40,  45,  50  mm.  Als 


zweckmässige 

Seilgeschwindigkeit  nehme  man  15 — 20  m 

pro  Sekunde 

Seildurchmesser 

mm  25  30 

35 

40  45  5° 

Umfangskraft  P. 

35  50 

65 

85  ho  135 

Geringster  Seilscheiben- 

durchmesser 

mm  750  900 

1050  1200  1350  1500 

Preise  von  Hanfseilscheiben. 

Zahl  der  Seile  von 

Durchmesser 

25  mm 

Durchmesser 

30  mm  Durchmesser 

mm 

1 

3 4 

1 

3 4 

600 

Mk.  30 

55  80 

Mk. 

34 

59  87 

1000 

,,  45 

94  122 

ff 

51 

100  128 

1500 

„ 67 

147  187 

ff 

76 

156  196 

2000 

„ 88 

208  268 

ff 

100 

220  280 

Hanfseile.  Preise. 

Durchmesser 

mm 

25 

35 

45  50 

Gewicht  für 

den  Meter 

kg 

o,5 

1,1 

1,6  2 

Arbeitslast  bei  8facher  Sicherheit  kg 

600 

ii45 

1870 

Preis  für  das  kg 

Mk. 

IU5 

2,50 

3,60  4,60 

Drahtseiltriebe  werden  vorzugsweise  ausserhalb  der  Ge- 
bäude und  über  30  m Achsenentfernung  angewandt.  Von 
grosser  Wichtigkeit  für  den  guten  Gang  eines  Drahtseil- 
triebes ist  die  gleichmässige  Kraftabgabe,  weil  sonst  schäd- 
liche Seilschwingungen  auftreten. 

Zahnräder  dienen  zur  Kraftübertragung  von  einer  Welle 
zur  anderen  bei  geringem  Achsenabstand.  Sind  die  Wellen 
unter  sich  parallel,  so  finden  Stirnräder,  stehen  sie 
winklig  zu  einander,  Kegelräder  Anwendung.  Für  kleine  und 
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mittlere  Umfangsgeschwindigkeiten  werden  Räder  mit  ge- 
gossenen, unbearbeiteten  Zähnen  verwendet,  für  grosse  aber 
solche  mit  geschnittenen  Zähnen.  Soll  das  lästige  Geräusch 
des  Zahnradbetriebes  beseitigt  werden,  so  erhält  eines  der 
Räder  Holzzähne. 


Preise  von  Stirnrädern  mit  gegossenen  Zähnen. 


Teilung 

Zahn- 

Zahn- 

Preis 

in  Mark 

pro  100  kg  bei 

einer 

breite 

druck 

Zähnezahl  von 

mm 

mm 

kg 

15/25 

26/4o 

4I/5  5 

6l/8° 

8l/ioo 

30 

75 

175 

90 

82 

70 

67 

35 

90 

240 

83 

76 

66 

64 

40 

100 

300 

70 

71 

63 

61 

45 

115 

390 

87 

77 

66 

60 

58 

60 

150 

700 

69 

57 

55 

52 

5° 

75 

190 

IIOO 

57 

50 

48 

43 

30 

75 

122 

95 

86 

74 

70 

35 

90 

168 

88 

80 

70 

67 

40 

100 

210 

81 

75 

66 

64 

50 

125 

336 

84 

68 

65 

60 

59 

Die  unter  dem  Strich  befindlichen  Zahlen  gelten  für 
Kegelräder.  Räder  mit  geschnittenen  Zähnen  sind  um  40 
bis  50%  teurer. 

Die  Wellen , welche  die  verschiedenen  Transmissions- 
räder tragen,  werden  aus  Siemens-Martin-Flusseisen  oder 
aus  Stahl  ausgeführt.  Um  schwache  Abmessungen  zu  be- 
kommen, giebt  man  den  Wellen  möglichst  hohe  Um- 
drehungszahlen. Es  ist  empfehlenswert  für  Antriebswellen 
100 — 150,  für  leichte  Wellen  zum  Betrieb  schnelllaufender 
Maschinen  200 — 400  Umdrehungen  in  der  Minute  zu  neh- 
men und  für  deren  Lagerungen  folgende  Entfernungen  zu 
wählen: 


Kraftübertragung. 


479 


für  Wellen  von 


Durchmesser  mm 

30 

40 

50 

60  70  80 

100 

120 

150 

von  Mitte  bis  Mitte 
Lager  m 

1,6 

L7 

i,8 

2 2,2  2,3 

2,5 

2,7 

3 

Die  Berechnung  der  Wellen  wird  in  folgender  Weise 
vorgenommen:  Bedeutet  P die  verdrehende  Kraft  in  kg,  R 
den  Hebelarm,  an  welchem  P wirkt,  in  Millimeter,  d den 
Wellendurchmesser  in  Millimeter,  N die  Anzahl  der  zu 
übertragenden  Pferdestärken,  n die  Umdrehungszahl  der 
Welle  in  einer  Minute,  so  bestimmt  man  den  Durchmesser 

(d)  der  schmiedeeisernen  Wellen  nach  den  Formeln: 

N 

P.R==  716200 — und 
' n 

4 

d = 120  V — 

n 

Bei  langen  Wellensträngen  können  die  Durchmesser 
im  Verhältnis  der  Kraftabgabe  schwächer  genommen  wer- 
den; Hauptantriebwellen  sind  dagegen  stärker  zu  wählen. 
Bei  grosser  Inanspruchnahme  wählt  man  stets  Stahlwellen, 
für  gewöhnliche  Transmissionswellen  Flusseisenwellen. 


Preise  von  Wellen. 


Durchmesser 

mm 

Gewicht  eines 
Meters 

kg 

Preis  eines 

Flusseisen 

Mk. 

Meters  aus 

Stahl 

Mk. 

30 

5,5 

5,5 

7 

40 

9,8 

7,5 

IO 

45 

12,4 

8,5 

n,5 

50 

15,3 

10 

13 

60 

22 

T3,5 

17 

75 

34,4 

19,5 

24 

100 

61,1 

32 

39 

150 

137,5 

90 

104 

Die  Wellen  werden  durch  eingedrehte  Lagerstellen 
gegen  seitliches  Verschieben  gesichert.  Dies  gilt  besonders 
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für  Hauptvvellen  oder  Wellen,  auf  denen  Kegelräder  sitzen. 
Die  eingedrehte  Stelle  ist  bei  Ölkammerlagern  stets  etwas 
länger  auszuführen  als  dessen  totale  Lagerfläche,  damit  die 
äussere  Lagerhülle  die  beiderseitigen  Ränder  der  Ein- 
drehung, welche  keine  Schmierung  erhalten,  nicht  berührt. 
Die  Sicherung  der  Welle  wird  also  nur  von  den  beiden 
innerhalb  der  Ölkammer  angeordneten  Bunden  bewirkt.  Bei 
Wellen,  welche  starkem  Druck  ausgesetzt  sind,  werden  so- 
genannte Kammlagerstellen  eingedreht. 

Zur  Sicherung  von  losen  Riemscheiben  gegen  seitliches 
Verschieben  bedient  man  sich  gewöhnlicher  Stellringe. 

Die  Festscheiben  sind  bei  Durchmesser  unter  1 m 
durch  Hohlkeile,  sonst  durch  Flächenkeile  aufgepresst.  Für 
besonders  grosse  Scheiben  dienen  Nutenkeile. 

Die  Vereinigung  von  Wellen  zu  einem  Strang  kann 
durch  verschiedene  Arten  von  Kupplunge7i  bewirkt  werden, 
so  z.  B.  durch  Hülsen-,  Klemm-  oder  Schalenkupplungen. 
Scheibenkupplungen  müssen  auf  die  Wellen  aufgezogen 
werden.  Sie  erschweren  die  Montage  (bei  Hängelagern); 
es  müssen  auch  alle  auf  die  Welle  zu  befestigenden  Teile 
geteilt  sein.  Diese  Kupplungen  dienen  daher  meist  für 
grosse  Wellen. 


Masse  und  Preise  von  Kupplungen. 


Bohrung  der 
Kupplung 
mm 

Länge 

mm 

Durchmesser 

mm 

Preis 

Mk. 

30 

120 

75 

22  , 

5S—6o 

240 

150 

42 

Hülsen- 

95— roo 

400 

250 

100 

kupplungen 

3° 

145 

96 

21  , 

55—60 

255 

165 

40 

Klemm- 

95—100 

375 

260 

95  J 

kupplungen 

30 

105 

75 

1 

Schalen- 

55—60 

210 

150 

36 

80  J 

kupplungen 

95—100 

350 

250 

Preis  für  Nuten  5 — 20  Mk. 
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Scheiben-Kupplung. 


Bohrung 

der 

Kupplung 

mm 

Länge 

der 

Kupplung 

mm 

Durchm. 

der 

Kupplung 

mm 

Durchm. 

der 

Nabe 

mm 

Breite 

des 

Kranzes 

mm 

Preis 

Mk. 

30 

190 

190 

75 

90 

21 

55-60 

240 

280 

120 

120 

42 

95—100 

335 

400 

200 

160 

88 

Zur  Verbindung  zweier  Wellen,  welche  starken  Stössen 
ausgesetzt  sind,  dienen  die  elastischen  Kupplungen.  Bei 
diesen  wird  auf  jedem  Wellenende  eine  mit  Zähnen  ver- 
sehene Mitnehmerscheibe  aufgekeilt  und  zwischen  den 
Zähnen  beider  Scheiben  werden  abwechselnd  Gummi-  und 
Holzplatten  eingeschoben,  wobei  jedoch  die  Drehrichtung 
zu  beachten  ist. 

Die  Wellen  werden  gehalten  und  laufen  in  sogenannten 
Lagern.  Von  diesen  unterscheidet  man  die  einfachen  Lager 
und  die  nichttropfenden  Ölkammerlager  mit  Kugelbe- 
wegung. Die  ersteren  bestehen  aus  je  zwei  oberen  und 
unteren  Lagerschalen;  von  diesen  sind  die  inneren  aus 
Weissmetall  und  tragen  wellenförmige  Rinnen  für  das  Ver- 
teilen des  Schmieröles.  Letzteres  tropft  aus  besonderen 
Schmiergefässen  durch  eine  Öffnung  in  den  Lagerschalen 
zu.  Die  Anschaffungskosten  dieser  Lager  sind  zwar  ge- 
ringer, aber  dieser  scheinbare  Vorteil  ist  bald  durch  den 
hohen  Schmierölverbrauch  illusorisch  gemacht. 

Ein  nichttropfendes  Ölkammerlager  besteht  hingegen 
aus  einer  von  einer  Ölkammer  umschlossenen  Unterschale 
und  einer  die  Unterschale  und  Ölkammer  zugleich 
überdeckenden  Oberschale.  Die  Ölkammer  wird  vor 
i der  Inbetriebsetzung  durch  eine  in  der  Oberschale 

: angeordnete  Füllöffnung  so  lange  mit  Öl  gefüllt,  bis 
letzteres  aus  der  Überlauföffnung,  welche  sich  seitlich 
an  der  Ölkammer  befindet,  hervorquillt,  worauf  Füll-  und 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 
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Preis 

Mk. 

M M 

IO  H 

JL  A 

O 

y-i 

Preis 

Mk. 

CO 

Stärke  der 
Wandplatten 
an  den 
Ankern 
mm 

co  O ■ 

co  Ö 

<L> 

£ & 

ker 

Durchmesser 

mm 

16 

20 

33 

Durchmesser 
der  drei 
Anker 

mm 

20 

30 

für  stehende 
lale  aus  Rots 

An' 

Entfernung  v. 
Mitte  b.  Mitte 

mm 

000 

U-)  CO  0 
C-t  co  \0 

tfernung 

in  der 
Breite 
mm 

150 

210 

Verwendung 
die  Lagerscl 

Höhe  an  den 
Ankern 
mm 

O N N 
rj-  VO 

Ankeren 

in  der 
Höhe 
mm 

4 —  600 

5— 800 

tten  finden  1 
bestem  Stahl, 

Sohlplatten 

Breite 

mm 

IO  O O 
O VD  O 
M M CO 

Entfernung  v. 
Mitte  Welle 
bis  oberen 
Anker 
mm 

w ■“ 

ft  W 
■— ! 3 

0 

00  m 

>n  00  m 

""" 

, O* 

Länge 

■ 

mm 

OOO 
N in  a 
CO  >t  N 

— 

Ausladung 
von  Mitte 
Welle  bis 
Wand 
mm 

cu  co 
rt  .Ü 

§ 8 

1 1 M 

co 

Entfernung 
v.Wellenende 
bis  Oberkante 
Fundament 
mm 

O 00  0 

in  ko  m 

M 

tu) 

G 

2 s 

0 0 

P3 

2 i 

0 0 0 
co  vo  0 

rtf  a 

0 

*0  (X) 

■§  6 

PQ 

PQ 
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h)  Dampf-  und  Wasserleitung. 

Die  Hauptleitungen  für  Dampf  und  Wasser  werden  in 
2,5 — 3 m Höhe  den  Wänden  entlang  (auf  Höfen  in 
Kanälen)  oder  in  gerader  Richtung  von  dem  Kessel  bezw. 
Reservoir  aus  geführt.  Sie  erhalten  Ventile  bei  jeder  Ab- 
zweigung nach  einem  Betriebsraum,  ebenso  werden  an  den 
Zweigleitungen  Absperrventile  angebracht.  Die  Rohrleitungen 
erhalten  ein  entsprechendes  Gefäll,  damit  sie  zur  Winters- 
zeit nach  dem  Ablassen  des  Wassers  oder  Dampfes  durch 
Anschluss  von  Druckluft  leer  geblasen  werden  können.  Die 
Durchmesser  der  einzelnen  Leitungsrohre  richten  sich  nach 
der  Grösse  des  jeweiligen  Verbrauches.  Das  in  einer  Stunde 
das  Rohr  durchströmende  Dampfgewicht  D,  bezw.  der 
Querschnitt  des  Rohres  für  einen  gewünschten  Wert  von  D 
berechnet  sich  nach  folgender  Gleichung: 

(i2TT 

D = Vd-Yd—  3600;  in  welcher  Vd  die  Dampfgeschwindig- 
keit, Yd  das  Gewicht  von  1 cbm  Dampf  in  Kilogramm, 
d den  Durchmesser  bedeutet. 


1 Gewicht  an  Wasserdampf  D in  kg,  welches  durch  Rohre 
von  25 — 100  mm  Weite  und  20  m Länge  bei  Drucken  von 

1 — 6 Atm.  abs.  strömt. 


Lichte  Weite 

Geschwindig- 

Dampfgewicht 

des  Dampf- 

keit  des 
Dampfes  im 

in  kg  bei  Spannungen  von 

rohrs  in  mm 

Rohr  (vd  ) 

6 

5 

4 

3 

2 

1 atm. 

25 

8,5  m/sec. 

50 

42 

34 

26 

18 

30 

9,0 

75 

63 

5i 

39 

27 

35 

9,5 

107 

90 

73 

55 

38 

40 

io,5 

155 

130 

106 

81 

55 

45 

II 

205 

173 

140 

107 

73 

38 

50 

n,5 

265 

223 

181 

138 

95 

49 

60 

13 

43i 

363 

294 

224 

153 

80 

80 

14,5 

855 

720 

684 

446 

305 

159 

100 

15,5 

1429 

1204 

977 

i 

746 

5°9 

275 

Hiernach  lassen  sich  auch  die  Dimensionen  der  Zweigleitungen  feststellen. 

Für  die  Wahl  der  zugehörigen  Dampfventile  sind  die  Werte  folgender  Tabelle  massgebend, 
welche  für  eine  Eintrittsgeschwindigkeit  von  30  m gelten.  Bei  geringerer  Geschwindigkeit  ist  das 
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Destillier-  und  Maschinenräume  erhalten  eigene  Zweig- 
leitungen. Als  Material  für  lange  definitive  Dampf- 
leitungen wählt  man  Guss-  oder  Schmiedeeisen,  sonst  Kupfer. 
Für  Kompensation  der  Ausdehnung  der  Rohre  sind  Krümmer 
(Bogenrohre)  in  die  Leitung  eingefügt.  Die  Rohre  sind  zur 
Einschränkung  der  Kondensation  mit  Wärmeschutzmasse 
(Kieselguhr,  Kork  etc.)  umgeben.  Man  rechnet  pro  1 qm 
Rohrinnenfläche  bei  3 — 6 Atm.  Druck  1 — 1,3  kg  Kondens- 
wasser  pro  Stunde.  — Für  weite  Wasserleitungsröhren  ver- 
wendet man  gusseiserne  Rohre,  für  engere  Leitungen  solche 
aus  Blei.  Die  Versorgung  der  Anlage  mit  Wasser  erfolgt 
von  hochgestellten  Reservoiren  aus.  Das  Reservoir  kann 
auch  gleichsam  als  Mantel  um  den  Kamin  in  entsprechen- 
der Höhe  angebracht  werden.  Die  Weite  der  nötigen  Rohre 
ist  aus  folgender  Tabelle  zu  entnehmen. 


Wassermenge  W in  Kubikmetern,  die  in  1 Stunde 
durch  folgende  Rohrleitungen  strömen  kann : 


Druck- 

höhe 

Rohr- 

länge 

Lichte  Weite  der  Rohre  in  mm 

30 

35 

40 

5o 

60 

80 

100 

m 

m 

W in  cbm 

I 

IO 

2,8 

4,i 

5,8 

9,8 

I5,3 

31,0 

49, 1 

20 

2,2 

3,i 

4,4 

7,8 

12,3 

25,8 

41,8 

60 

L3 

L9 

2,6 

4,9 

7,9 

16,0 

29,2 

100 

o,9 

1,6 

2,2 

3,9 

6,2 

14,2 

23,0 

2 

IO 

4,3 

5,8 

8,1 

13,8 

21,8 

42,1 

69,4 

20 

3,1 

4,4 

6,3 

11, 1 

17,4 

35, 1 

59,3 

60 

1,8 

2,7 

3,7 

7,o 

IT,3 

23,2 

4L5 

100 

1»S 

2,2 

3J 

5,5 

8,9 

19,3 

32,6 

3 

IO 

5,o 

7d 

9,8 

16,0 

26,6 

52,1 

85,9 

20 

3,8 

5,5 

7,7 

12,8 

21,3 

43,o 

72,9 

60 

2,2 

3,3 

4,6 

8,0 

13,8 

28,4 

51,0 

100 

1,6 

2,7 

3,8 

6,4 

10,8 

23,6 

40,0 
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Druck- 

höhe 

Rohr- 

länge 

Lichte  Weite  der  Rohre  in 

mm 

30 

35 

40 

50 

60 

80 

100 

m 

m 

W in  cbm 

5 

IO 

6,3 

8,6 

12,9 

22,8 

34,o 

66,6 

110,1 

100 

2,3 

3,2 

4,9 

8,7 

13,1 

30,5 

5L7 

8 

IO 

8,1 

12,4 

16,3 

28,8 

44,9 

84,6 

138,8 

100 

29 

4,5 

6,3 

11,1 

17,2 

38,8 

65,2 

IO 

10 

8,9 

13,0 

18,3 

31,6 

IO 

oo 

93,7 

*54,4 

100 

3,o 

5,° 

7,o 

12,6 

19,8 

42,9 

73,2 

12 

100 

3,7 

5,4 

7,4 

*3,4 

21,7 

46,7 

80,0 

15 

100 

4A 

6,2 

8,9 

15,8 

24,7 

54,7 

92,4 

Die  Werte  obiger  Tabelle  können  auch  sonstigen  Be- 
triebsanordnungen zu  Grunde  gelegt  werden. 

Für  Kessel-  und  Fabrikwasser  hat  man  getrennte  Be- 
hälter. Die  Preise  der  Reservoire  für  i,  5 und  10  cbm 
Inhalt  betragen  80,  300,  1000  Mk.  Das  Füllen  der  Reser- 
voire geschieht  von  einer  Pumpstation  aus,  für  welche 
ausserdem  besondere  Sammelbassins  und  Cisternen  nötig 
sind.  — Es  sei  hier  noch  bezüglich  des  Ausflusses  aus  Ge- 
fässen  erwähnt,  dass  die  Ausflussmenge  (Q)  pro  Sekunde 
ein  Volumen  hat,  welches  dem  Produkt  aus  Ausflussöffnung 
(A)  und  Ausflussgeschwindigkeit  (v)  entspricht.  Die  Ge- 
schwindigkeit des  Ausflusses  an  der  Öffnung  ist  der  Ge- 
schwindigkeit eines  Körpers  gleich,  der  von  dem  Wasser- 
spiegel bis  zur  Öffnung  frei  herabgefallen  ist. 

v = I^2gh  (h  bedeutet  die  Höhe,  g den  Wert  der 
Schwerkraft),  also 

Q = A V 2gh. 

In  t Sekunden  fliesst  tmal  soviel  aus;  für  eine  be- 
stimmte Flüssigkeitsmenge  ist  hierdurch  auch  die  Aus- 
flusszeit bestimmbar. 

Diese  theoretischen  Werte  werden  beim  praktischen 
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Arbeiten  nicht  erreicht;  es  ist  daher  in  die  Gleichung  noch 
ein  Koefficient  (fx)  einzusetzen. 

Q = jx.  A.  f^2gh,  }x  beträgt  für  runde  Öffnungen  mit 
geradem  Ansatzrohr  0,82,  mit  konischem  Rohr  0,94,  mit 
Rohr  in  Form  des  Ausflussstrahles  0,9 7,  hingegen  für  recht- 
eckige Ausflussöffnungen  0,62  der  theoretischen  Menge. 

Die  Gleichung  v = V 2gh  (oder  h = — ) gilt  selbstver- 

stündlich  auch  für  die  Wassergeschwindigkeit  (in  m pro 
1 Sek.)  bei  dem  Ausfluss  von  Wasser  aus  Röhren  (siehe 
oben).  Es  sind  aber  noch  Widerstandskoefficienten  zu  be- 
rücksichtigen, so  dass  die  wirkliche  Geschwindigkeit  (vw) 
des  Wassers  in  Rohrleitungen  ist: 

V~  2gh 


Vw  = 


v: 


3,9i  + XT 

Hierbei  bedeutet  1 die  Länge  der  Röhre,  d den  Rohr- 
durchmesser. Der  Wert  3,91  ist  die  Summe  verschiedener 
Widerstandskoefficienten  für  Kniee,  Ventile,  für  den  Eintritt 
des  Wassers  aus  dem  Gefäss  in  das  Rohr,  bezw.  für  den 
Eintritt  aus  dem  Rohr  in  das  Gefäss. 


1 


X—  ist 

d 


Reibung  im  Rohre. 


der  Koefficient  für  die 
X beträgt  für  Rohrdurchmesser  von 

d in  mm  = 30  35  40  50  60  80  100 

X ==  0,0368  0.0344  0,0326  0,0300  0,0284  0,0262  0,0250 

(Ausgerechnete  Werte  siehe  Tabelle  auf  Seite  487.) 

Es  sei  hier  noch  erwähnt,  dass  die  Kosten  der  Kessel- 
wasserreinigung 1 — 4 Pfg.  pro  1 cbm  betragen.  Die  Preise 
der  Apparate  betragen  bei  einer 

stündlichen  Leistung  von  1 5 10  cbm 

1700  4500  6000  Mk. 


i)  Kanalisation. 

Die  Kanäle  innerhalb  der  Betriebsräume  werden 
meistens  in  die  Mitte  verlegt.  Sie  werden  nur  dann  an  der 
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Seite  angebracht,  wenn  grössere  Apparate  direkt  entleert 
werden  sollen  und  der  übrige  Teil  des  Raumes  eine  eigent- 
liche Kanalisation  nicht  braucht.  Der  cementierte  Fussboden 
wird  daher  nach  der  Mitte  zu  geneigt  sein  oder  nur  eine 
schwache  Neigung  nach  einer  im  spitzen  Winkel  zum  seit- 
lichen Kanal  gerichteten  Rinne  erhalten.  Die  Breite  una 
Tiefe  der  Kanäle  richtet  sich  nach  der  Menge  des  Ablaufes. 
Die  Masse  sind  relativ  grösser  zu  wählen,  wenn  zeitweise 
starke  Beanspruchung  eintritt.  Die  gemauerten  Kanäle  sind 
nach  oben  offen  und  nur  mit  Lattenrost  oder  Verschluss- 
platten bedeckt.  Sie  erhalten  Abschluss-Schieber,  wenn 
sie  aus  einem  feuergefährlichen  Betrieb  nach  anderen  Neben- 
räumen führen.  Dienen  Rohrleitungen  aus  Steingut  oder 
Cement  zur  Kanalisation,  so  sind  an  den  Wendepunkten 
der  Leitung  tiefe  Sammelgefässe  anzubringen.  In  letzteren 
sammelt  sich  der  Schlamm,  welcher  zeitweise  nach  dem 
Lüften  des  Verschlussdeckels  entfernt  wird.  Die  Zu-  und 
Ableitung  stellen  gleichsam  Überlaufrohre  des  Sammel- 
gefässes  dar. 


Thonrohr: 


Durchmesser  20 

25 

3° 

40 

cm. 

Preis  für  1 m fertiger  Leitung:  10 

13 

16 

23 

Mk. 

Gemauerter  Kanal: 

Breite 

25 

25 

30 

cm. 

Tiefe 

25 

40 

70 

cm. 

Preis  mit  Lattenrost  für  1 m 

6 

9 

13 

Mk. 

k)  Beleuchtung. 

Die  Anordnung  der  Beleuchtung  richtet  sich  vollständig 
nach  der  Art  der  Einrichtung.  Im  Interesse  der  Sicherheit 
wird  man  bei  Gasbeleuchtung  die  Brenner  mit  einem  Draht- 
schutz umgeben  oder  diese  ausserhalb  der  Fenster  anbringen 
und  mit  einem  Scheinwerfer  versehen.  Ist  in  feuergefähr- 
lichen Räumen  eine  gute  Beleuchtung  nötig,  so  müssen 
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elektrische  Glühlampen  mit  starkem  Schutzmantel  aus  Glas 
hierfür  dienen. 

Auf  die  Anordnung  und  Bewertung  der  Heizung,  Ven- 
tilation, Werkstätten  etc.  kann  nur  hingewiesen  werden. 

VI.  Das  technische  Zeichnen  und  die  Patent- 
gesetzgebung in  Anwendung  auf 
fabrikatorische  Probleme. 

Siehe  Seite  498  bezw.  515. 


Nachtrag  zu  Seite  389. 

Trockenanlagen  (Patent  Cummer). 

Tunneltrockner. 

Tunnel  Ofen 

Länge  Breite  Höhe  Länge  Breite 

1 Tunnel  mit  2 Geleisen  m 34,5  3,5  2,4  6 2,1 

2 „ „2  „ m 34,5  5,9  2,4  6 2,4 

Trommeltrockner  für  direkte  Heizung. 

Ofen  Trommel  Nötige  Anzahl  an  Ziegeln 

Länge  Breite  Höhe  Länge  Breite  feuerfeste  gewöhnliche 

m:  10,3  2,6  5,4  7,1  1,2  8000  19000  Stück 

m:  18,4  3,2  10,3  11,9  1,7  18500  50000  Stück 

Kraftbedarf : 3 bezw.  1 5 P.S. 

Stündl.  verdampfbare  W assermenge : 2 5 o bezw.  2 400  kg. 
Preise:  7500 — 55000  Mark. 


V.  Arbeiten  im  fabrikatorischen  Übungs- 
laboratorium, sowie  dessen  Einrichtung.1) 


|ER  Praktikant  soll  durch  seine  Thätigkeit  im  fabri- 
katorischen Übungslaboratorium  einerseits  die  Art 
des  Arbeitens  mit  den  in  der  Technik  üblichen 
Apparaten  und  mit  grösseren  Mengen  kennen  lernen, 
andererseits  soll  er  sich  ein  zielbewusstes,  methodisches 
Arbeiten,  wie  es  der  Betrieb  und  die  technische  Forschung 
verlangt,  aneignen.  Für  ersteres  dienen  die  nachstehend 
angegebenen  Übungen,  für  letzteres  die  später  angefügten 
Übungsaufgaben  aus  der  Patentlitteratur,  welche  der  Prak- 
tikant thunlichst  selbständig  oder  nach  einer  Vorbesprechung 
auszuführen  hat.  Die  rein  praktischen  Arbeiten  sind  unter 
Anleitung  zu  üben. 


A.  Übungen  für  das  technische  Arbeiten. 

i)  Zerlegen  und  Wiederzusammensetzen  der  nach- 
stehend bezeichneten  Armaturen  und  Herstellen  von  Ver- 
packungen. 


Ausführliche  Beschreibung,  siehe  A.  Wolfrum:  Die  Hilfs- 
mittel für  den  Unterricht  im  fabrikatorischen  Übungslaboratorium. 
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Dampfabsperrventil  von  25  und  100  mm  Durchgangs- 
öffnung. 

Absperrventil  mit  säurefester  Auskleidung. 

Nachdichten  eines  Hahnes,  Zerlegen  eines  Leder- 
Kegelventilhahnes. 

Einpassen  der  Verpackung  in  eine  Stopfbüchse. 

Auswechseln  der  Glasröhre  eines  Wasserstandszeigers. 

Abdichten  eines  Mannloches;  hersteilen  eines  grösseren 
Vollflansches. 

Montieren  eines  Kondenstopfes  mit  Hebelschwimmer, 
— mit  offenem  Schwimmer. 

Herstellen  von  verschiedenen  Arten  der  Rohrverbindung. 

2)  Bestimmen  des  Wirkungswertes  verschiedener  Ab- 
dampfvorrichtungen. 

a)  Direktes  Eindampfen  von  Lösungen.  Es  dient  hierfür 
eine  Pfannenfeuerung,  bestehend  aus  einer  halbcylindrischen 
(800:400:300  m)  und  einer  kastenförmigen  (1000:500: 
200  mm)  Pfanne.  Die  Pfannen  seien  zum  Herausnehmen 
eingerichtet,  damit  sie  auch  für  andere  Zwecke  verwendbar 
sind;  das  Ofengemäuer  trage  daher  einen  eisernen  Rahmen 
als  Auflage  für  die  Pfannen.  Der  Kohlenverbrauch  und 
die  erzielte  Verdampfung  ist  erst  von  dem  Augenblick  an 
zu  rechnen,  von  welchem  die  Anlage  gut  durchgeheizt 
ist.  Die  Feuer  sind  zu  Beginn  des  Versuches  und  bei 
dessen  Ende  klein  zu  halten.  Es  sind  probeweise  100  bis 
150  Ltr.  Lösung  einzuengen. 

b)  Eindampfen  mit  Heizdampf. 

Das  Eindampfen  erfolgt  in  einem  breiten  Kochgefäss 
(Lichte  Weite  450  : Tiefe  350  mm;  Inhalt  — 50  Ltr.)  mit 
Dampfmantel,  oder  in  einer  flachen,  verbleiten  Pfanne 
(750:300  : 200  mm  = 45  Ltr.  Inh.)  mit  Heizschlange.  Es 
sind  zu  verschiedenen  Zeitpunkten  die  Temperaturen  und 
die  Mengen  kondensierten  Dampfes  zu  bestimmen;  ein 
Manometer  bezw.  Ventil  dient  zur  Regulierung  des  Zu- 
strömens  von  Heizdampf. 
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c)  Eindampfen  mit  überhitztem  Wasser. 

Es  dient  hierfür  ein  konisches  Patentgefäss  (Freder- 
king,  Leipzig)  von  60  1 Inhalt  (Durchmesser  oben  770,  unten 
150  mm).  Das  Eindampfen  hat  mit  Heizwasser  von  1150 
und  200 — 250°  Temperatur  zu  erfolgen.  Die  Überhitzung 
des  Wassers  erfolgt  in  einem  Gasheizofen  mit  Chamotte- 
Einsatz  durch  einen  Gasbrenner. 

3)  Trocknen  von  verschiedenen  Materialien. 

Trocknen  von  Farbstoffen  (oder  sonstigen  Materialien) 

mit  bestimmtem  Feuchtigkeitsgehalt  und  verschiedener  Be- 
schaffenheit (locker,  dicht  etc.)  in  einer  Trockenkammer 
(lichter  Raum:  L.  900,  T.  500,  H.  1000  mm)  oder  auf 
einem  Doppelboden  (500  : 250:  100  mm)  mit  Dampfheizung; 
etwaige  Beeinflussung  des  Farbwertes  durch  das  Trocknen 
sowie  die  für  das  Trocknen  nötige  Zeit  ist  festzustellen. 
Eine  Plandarre  (500  : 750  mm)  dient  zu  Trockenversuchen 
mit  anorganischen  Stoffen. 

4)  Destillationen. 

Für  die  Destillationen  dient  eine  kupferne  Destillier- 
blase von  30 — 50  1 Inhalt  mit  abnehmbarem  Helm.  Die 
Beheizung  erfolgt  durch  einen  Dampfmantel.  Letzterer  ist 
durchsetzt  von  dem  Ablasshahn  und  dem  Zuleitungsrohr 
für  direkten  Dampf. 

Es  sind  alkoholische  oder  Toluollösungen  zu  destillieren 
bezw.  Substanzen  mit  Dampf  abzublasen.  Man  bestimme 
Destillationsdauer,  Dampf-  und  Kühlwasserverbrauch  für  die 
gegebenen  Materialien  und  Apparatenmasse. 

5)  Fraktionieren. 

Für  Alkoholrektifikation  sei  eine  Art  Kolonnenapparat 
mit  einem  Destillierkessel  von  30 — 50  1 Inhalt  vorgesehen. 
Es  ist  deren  Wirksamkeit  festzustellen. 

Anderweitige  Rektifikationen  werden  in  einem  cylin- 
drischen  kupfernen  Kessel  (Inhalt  5 — 10  1)  mit  aufgesetzter 
Kolonne  (80:700  mm)  mit  Steinfüllung  vorgenommen. 
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6)  Filtrieren,  Absaugen,  Pressen,  Ausschleudern. 

Als  Apparatur  dienen  eine  Rahmenfilterp resse  mit  4 
Kammern  und  Rahmen  von  300  bezw.  500  qmm;  je  eine 
Nutsche  von  0,25  u.  0,5  m2  Filterfläche;  eine  Presse  mit 
Schneckenrad  und  Schraube  ohne  Ende  und  einer  Druckfläche 
von  350  X 400  mm;  eine  Centrifuge  für  Hand-  oder  Riemen- 
betrieb mit  Trommeldurchmesser  von  280  mm  und  einer 
Trommelhöhe  von  280  mm.  Die  Wahl  in  der  Anwendung 
der  jeweiligen  Trennungsmethode  ist  an  verschiedenem 
Material  zu  erläutern. 

7)  Extrahieren. 

Für  einschlägige  Arbeiten  dient  das  Modell  eines  Äther- 
extraktionsapparates, dessen  Extraktor  25  1 fasst. 

8)  Umkrystallisieren  und  Reinigen  von  Produkten  durch 
fraktionierte  Fällung. 

9)  Arbeiten  mit  den  verschiedenen  Transportvorricht- 
ungen (kleine  Modelle)  für  Flüssigkeiten;  es  sind  zu  be- 
rücksichtigen: Injektoren,  Pulsometer,  Dampfstrahlelevatoren 
zum  Heben  von  Flüssigkeiten  mit  aufgeschlemmter  fester 
Substanz,  Pumpen  und  Montejus  (siehe  Sulfurierkessel). 

10)  Unter  specieller  Anleitung  ist  die  Wartung  von 
Kesseln,  Dampfmaschinen,  Kompressoren  und  Vakuum- 
pumpen einzuüben. 

11)  Eine  Kugelmühle  (Durchmesser  der  Mahltrommel 
400  mm,  Breite  250  mm)  mit  schräg  gelagertem  Mahl- 
gehäuse dient  zum  Mahlen  und  Mischen  von  Materialien 
(z.  B.  Farbstoffen  und  Coupage)  sowie  zum  Auslaugen 
von  Reaktionsgemischen.  Ferner  ist  eine  Kugelmühle  (535  : 
270  mm)  mit  stetiger  Absiebung  vorzusehen. 

Es  sind  verschiedene  Materialien  zu  mahlen  und  der 
geeignetste  Füllinhalt  der  Mühle  zu  bestimmen. 

12)  Rührvorrichtungen;  je  ein  Rührwerk  mit  Gitter 
und  Schraubenflügel;  ein  Centrifugalrührer;  ein  Rührgebläse . 
Hierzu  gehören  kleine  Randkessel  von  10  und  20  1 Inhalt. 
Der  Antrieb  soll  gleichzeitig  verschiedene  Formen  der  Kraft- 
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Übertragung,  Wellenkupplung  und  an  Ausrückungs  Vor- 
richtungen demonstrieren. 

13)  Montieren  eines  Autoklaven  von  25  1 und  eines 
solchen  von  10  1 Inhalt.  Derselbe  soll  für  Luft-  und 
Wasserbadheizung  vorgesehen  sein.  Ein  Flaschenzug  an 
einer  Laufschiene  diene  zu  seinem  Transport.  Mit  dem 
fertig  armierten  Autoklav  ist  die  Druckprobe  vorzunehmen. 

14)  Reaktionsgefässe. 

Ein  Sulfurierkessel  von  25  Litern;  ein  Nitriergefäss 
(von  15  Litern  Inhalt)  mit  Rührwerk  und  Kühlvorrichtung; 
ein  Nitriergefäss  (20  Ltr.)  aus  Steinzeug;  ein  Schmelzkessel 
(15  Ltr.  Inhalt,  breite  Form)  mit  Luftbad;  ein  Reduktions- 
gefäss  mit  Rührwerk  (20  Ltr.  Inhalt)  und  Heizvorrichtung; 
ein  Gefäss  (15  Ltr.)  aus  Steinzeug  mit  Kühler  aus  gleichem 
Material  für  Esterifizierungen,  wobei  die  Heizung  durch  ein 
Wasserbad  erfolgt;  Steinzeuggefässe  und  poröse  ovale  Thon- 
cylinder  für  elektrolytische  Zwecke;  ein  Modell  eines 
Reaktionsturmes  aus  Thon  mit  verschiedenem  Füllmaterial; 
ein  eiserner  Destillierkessel  (15  Ltr.  Inhalt)  mit  Rührwerk, 
für  Gasheizung  eingerichtet. 

Als  Zubehör  dienen  emaillierte  Randkessel  von  ver- 
schiedener Grösse,  kleine  Fässer,  Eimer  mit  Ausguss,  Krüge 
aus  Steinzeug,  Kasserolle,  Filtrierstative,  Filterrahmen,  ein 
Dekanteur  etc. 

Der  Praktikant  hat  als  wesentliches  hierbei  die  Ge- 
winnung eines  Anschauungs-  und  Zahlenmateriales  für  seine 
späteren  Entwürfe  und  Kalkulationen  von  Fabrikationen  zu 
betrachten.  Für  die  unter  1 — 13  erwähnten  Arbeiten  sind 
blinde  Versuche  (z.  B.  Filtrieren  von  aufgeschlemmtem 
Gips,  Abblasen  von  Anilin  etc ),  bei  welchen  das  Material 
beständig  wiederverwendet  wird,  ebenso  zweckdienlich  wie 
die  durch  Reaktionsarbeiten  bedingten.  Die  Apparatur  an 
Reaktionsgefässen  ist  reichlich  genug,  um  Versuche  im 
halbgrossen  Massstab  ausführen  zu  können.  Hierfür  sind 
bereits  früher  hergestellte  Präparate  zu  wählen  oder  die 
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Ergebnisse  der  fabrikatorischen  Ausarbeitung,  welche  als- 
dann erprobt  werden.  Jede  Einzelarbeit  dient  als  Lehr- 
material für  vier  Praktikanten.  Die  Arbeiten  sind  unter 
Berücksichtigung  der  Gesichtspunkte  auszuführen,  welche 
früher  bezüglich  der  Installation  neuer  Betriebe  gegeben 
worden  sind.  Es  sollen  im  allgemeinen  nur  Produkte  her- 
gestellt werden,  die  Handels-  oder  Sammelwert  haben  oder 
als  Ausgangsmaterial  für  wissenschaftliche  Arbeiten  dienen. 

B.  Übungsbeispiele  für  technische 
Berechnun  gen. 

1)  Kraftbedarf  für  ein  Rührwerk  von  bestimmter 
Grösse  und  Umdrehungszahl  für  gewählte  Reaktionsge- 
mische. 

2)  Wahl  und  Berechnung  der  Vorgelege  für  eine 
Kugelmühle  bei  gegebener  Geschwindigkeit  des  Antriebes 
von  der  Kraftmaschine. 

3)  Dimensionen  einer  Pfannenfeuerung  für  eine  ge- 
wünschte Verdampfungskraft. 

4)  Für  einen  zum  Eindampfen  von  Lösungen  dienen- 
den Doppelkessel  sind  behufs  Montierung  die  Weite  der 

1 nötigen  Dampfrohre  und  Durchgangsöffnungen  der  Dampf- 
ventile zu  ermitteln,  sowie  die  Beanspruchung  der  bestehen- 
den Kesselanlage  bezüglich  der  Dampfentnahme. 

5)  Berechnung  der  Heizfläche  einer  Alkoholdestillier- 
blase mit  bestimmter  Tagesleistung  und  hiernach  Wahl  der 

1 Dimensionen. 

6)  Es  sind  für  einen  Ätherextraktionsapparat  die  Durch- 
1 messer  der  Ätherdampf-,  Heizdampf-  und  Küblwasserröhren 
? zu  berechnen. 

7)  Verwertung  des  Ergebnisses  einer  Destillation  mit 
Wasserdampf,  um  hiernach  die  Grösse  und  Form  eines 
Destillierapparates  (incl.  Kühler)  festzustellen. 

8)  Zusammenstellung  der  Angaben,  welche  nötig  sind, 
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um  für  eine  Fabrikation  (Beispiel  ist  in  kleinem  Massstab 
durchzuführen)  von  bestimmter  Grösse  eine  Filterpresse  oder 
Nutsche  zu  bestellen. 

9)  Berechnung  der  Grösse  einer  Trockenkammer  und 
ihres  Dampfverbrauches,  wenn  eine  bestimmte  Leistung  vor- 
gesehen ist.  Als  Berechnungsdaten  dienen  die  Gehalte  an 
Trockensubstanz,  welche  bei  Versuchen  im  Kleinen  erhalten 
werden. 

10)  Es  ist  festzustellen,  ob  für  eine  gewisse  Reaktion 
bei  angegebener  Endtemperatur  und  Grösse  der  Dosen  eine 
besondere  Kühlung  vorzusehen  ist. 

11)  Man  ermittle  den  Eisbedarf  (E  *))  für  Kühlzwecke 
bei  einer  bestimmten  Fabrikation. 

1 2)  Berechnung  der  Grösse  eines  Lösekessels,  wenn 
die  ursprüngliche  Lösung  viermal  mit  Dampf  auf  eine 
Temperatur  von  8o°  anzuwärmen  ist.  Grösse  der  Ver- 
teilungsschlange. 

13)  Berechnung  der  Grösse  von  Reaktionsgefässen  für 
bestimmte  Tagesproduktionen. 

14)  Preiskalkulationen,  bei  welchen  ein  Vergleich  der- 
jenigen Agenden  vorgenommen  werden  soll,  die  sämtlich 
für  einen  bestimmten  Zweck  dienen  können,  z.  B.  Oxyda- 
tions-,  Reduktions-,  Alkylierungsmittel  etc. 

C.  Anleitung  zum  technischen  Zeichnen 
nebst  Übungsbeispielen. 

Für  den  Chemiker,  welcher  Reaktionen  von  technischer 
Verwendbarkeit  studiert,  kommt  zweierlei  in  Betracht:  näm- 
lich die  Reaktion  an  sich  und  ihre  technische  Ausführung. 
Die  Reaktionen  sollen  in  ihren  Einzelheiten  daher  so 
festgelegt  sein,  dass  einerseits  der  chemische  Vorgang 

x)  E — - ; ta  und  te  = Anf.-  und  Endtemp.,  F Flüssig- 

so  -j-  te 

keitsmenge,  of  spec.  Wärme. 
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bezüglich  seines  Verlaufes  genau  bekannt  ist,  also  in 
geeigneter  Weise  geleitet  und  damit  auch  im  Voraus  kal- 
kuliert werden  kann,  und  andererseits  soll  die  Reaktions- 
arbeit und  die  Aufarbeitung  des  Reaktionsgemisches  sach- 
gemäss  erfolgen.  Letzteres  fordert  eine  einheitliche  An- 
ordnung des  Ganzen,  welche  als  Installation  bezeichnet 
wird.  Die  Grundlage  hierfür  bildet  die  als  Verfahren  ge- 
gebene Arbeitsweise,  welche  eine  Aneinanderreihung  von  ent- 
sprechenden Vorrichtungen  bedingt.  Das  technische  Zeichnen 
soll  nun  ermöglichen,  den  zeichnerischen  Ausdruck  von  Ver- 
fahren zu  geben,  wobei  an  der  Hand  von  Entwürfen  (Skizzen) 
unter  steter  Prüfung  ein  einheitliches  Ganze,  der  Installations- 
plan, gewonnen  werden  soll.  Es  ergiebt  sich  hieraus,  dass 
nach  der  Festlegung  der  Reaktionseigenschaft  an  sich,  das 
weitere  Ausarbeiten  für  fabrikatorische  Zwecke  eng  ver- 
knüpft mit  der  zeichnerischen  Studie  ist;  denn  ersteres  soll 
alsdann  nur  die  Stütze  für  den  Installationsplan  liefern,  so 
dass  beide  also  aufeinander  bestimmend  einwirken.  Hier- 
bei werden  die  Werte  für  die  einzelnen  Entwürfe,  welche 
ebenso  wie  die  Laboratoriumsversuche  systematisch  zu 
einem  Abschluss  gebracht  werden  müssen,  aus  den  Reak- 
tions-  und  Versuchsergebnissen  in  folgender  Weise  ent- 
nommen: 

Bei  jedem  Verfahren  ist  zu  unterscheiden  zwischen 
den  Angaben,  welche  von  Fall  zu  Fall  die  Reaktionseigen- 
schaft, den  Vorgang,  und  den  Zustand  des  Reaktions- 
gemisches, d.  h.  dessen  physikalische  Beschaffenheit  und 
folgerichtige  Aufarbeitung  betreffen.  Hieran  schliesst  sich 
als  Drittes  noch  an,  alles  das,  was  nötig  ist,  um  die 
beiden  erstgenannten  mit  einander  in  Verbindung  zu 
setzen.  Für  jeden  dieser  drei  wesentlichen  Bestandteile  eines 
Verfahrens  liefern  die  Einzel  versuche  teils  definitive  Werte, 
wie  sie  die  Kalkulationen  vorstellen,  teils  allgemeine  An- 
haltspunkte, um  aus  der  Reihe  der  Arbeitsmöglichkeiten 
eine  geeignete  Auswahl  zu  treffen.  Erstere  geben  für  das 
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technische  Zeichnen  die  Masse  bezw.  deren  Wechselbe- 
ziehungen, die  Proportionen,  letztere  die  Daten  für  die 
praktische  Beurteilung  der  Disposition  des  Einzelnen  und 
der  Zusammenstellung  des  Gesamten. 

Die  Kenntnis  des  chemischen  Vorganges  bedingt  die 
Wahl  eines  bestimmten  Reaktionsgefässes  und  dessen  ge- 
eigneten Armierung,  um  nötige  Eingriffe  oder  Nachhilfe 
vornehmen  zu  können.  Hierbei  werden  die  Masse  und 
Dimensionen  der  Reaktionsgefässe  in  folgender  Weise  durch 
Kalkulationen  aus  den  Versuchsergebnissen  entnommen: 

Es  giebt  die  Kenntnis  der: 

a)  Reagensmengen  und  deren  Volumänderungen  bei 
der  Reaktion: 

den  Gesa?ntinhalt.  (Zu  berücksichtigen  ist  etwaiges  Schäu- 
men, spätere,  nicht  vorgesehene  Reagenszusätze  etc.) 
die  Form  [ offen 

des  Gefässes  [ geschlossen /Kesselform  (ev.  mit  Rückfluss- 
kühler) 

Autoklavenform 

Retortenform  oder  Form  flacher 
Destillierblasen  (mit  absteigen- 
dem Kühler  oder  in  Verbindung 
mit  einer  Absorptionsanlage), 

die  Wandstärke  des  Gefässes, 

das  für  die  Anfertigung  des  Gefässes  zu  wählende  Material . 

b)  thermischen  Vorgänge: 

Erhitzen  durch:  Direkte  Feuerung, 

Ofen  mit  Luftbad,  Dampfmantel, 
Heizrohr,  Wasserbad  etc. 

{ Einhalten  der  geeigneten  Tempera- 
tur durch:  Register,  Ventile,  Art 
des  Zusatzes  der  Reagentien 
(Eigenwärme),  etc. 
die  Grösse  der  Kühlflächen  bezw.  die  durch  Zusatz  von 
Kühlflüssigkeit  bedingte  Volumenänderung, 


die  Grösse  der  Heiz- 
oder  Rostfläche  und 
die  Wahl  der  Hei- 
zung sowie  die  Art 
der  Montierung  des 
Gefässes 
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die  Abmessungen  der  Rohrleitungen  für  Dampf  und  Wasser. 

c)  mechanischen  Bearbeitung,  welche  ein  Aufheben 
eines  Trennungszustandes  im  Reaktionsgemisch,  ein  Mischen, 
bewirken  soll, 

die  Dimensionen  und  Proportionen  des  Gefässes:  Runde, 
breite  bezw.  hohe  Formen. 

Der  Bau  des  Rührers  und  die  Art  des  Antriebes  muss  der 
Beschaffenheit  des  Gemisches  entsprechen. 

d)  Handarbeit: 

die  Dimensionen  und  Aufstellung  des  Gefässes:  Kasten- 
form. 

e)  Die  Armierung  der  Reaktionsgefässe  wird  entsprechend 
obiger  Einteilung  bestehen  für: 

a)  aus  Mannloch,  Manometer,  Sicherheitsventil,  Ein- 
fülltrichter  mit  Hahn,  Probierhahn  etc., 

b)  Thermometerrohr, 

c)  Probierhahn,  Lagerstühle  für  den  Rührer,  Bleche 
als  Rührwiderstand,  Schutzdeckel,  Dekantierstutzen 
etc., 

d)  Schutzvorrichtungen,  Arbeitsbühnen. 

Die  Aufarbeitung  der  Reaktionsgemische  ist  bezüglich 
der  einzelnen  Trennungsmethoden  durch  traditionelle  Formen 
der  Ausführung,  wie  sie  die  auf  langjähriger  Erfahrung  be- 
ruhenden Modelle  der  üblichen  Vorrichtungen  darstellen, 
ziemlich  festgelegt.  Es  gilt  daher  vor  allem  die  richtige 
Trennungsmethode  und  die  für  eine  Zeiteinheit  nötige 
Leistung  des  Apparates  durch  Versuche  zu  ermitteln.  Die 
Grösse  der  Anlage  oder  des  Apparates  kann  nach  einer 
Maximal-  bezw.  Durchschnitts -Beanspruchung  bemessen 
werden.  Bei  reichlicherer  Bemessung  kann  ein  periodisches 
Aufarbeiten  grösserer  Mengen  stattfinden.  Die  Kenntnis 
der  Menge  des  Gemisches  wird  den  nötigen  Kraft-  bezw. 
Wärmeaufwand  berechnen  lassen.  Die  allgemeinen  Vor- 
kehrungen und  Armaturen  sollen  die  Sicherheit,  Sauberkeit 
und  Kontrolle  des  Arbeitens  bieten  bezw.  ermöglichen. 
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Der  Transport  der  Reaktionsgemische  nach  den  Ge- 
fässen  für  ihre  Aufarbeitung  und  späterhin  muss  in  dem 
Mass  erfolgen,  wie  es  der  gleichmässig  fortschreitende  Be- 
trieb fordert.  Es  sind  hiernach  die  Dimensionen  der  Rohr- 
leitungen, Ventile,  Montejus  etc.  zu  berechnen.  An  Reak- 
tionsgefässen  wird  man  für  den  Transport  der  Gemische 
als  Armaturen  vorsehen:  Tauchrohre,  Anschluss  an  die 
Leitung  der  komprimierten  Luft,  Lufthahn,  Ablassstutzen, 
Ablasshähne,  Kippvorrichtungen  etc. 

Das  Vorbereiten  der  Materialien  für  die  Reaktion  und 
das  Reinigen  der  Produkte  muss  nach  den  Ergebnissen 
der  praktischen  Erprobung  im  kleinen  oder  haibgrossen 
Massstab  eingerichtet  werden,  welche  eine  direkte  Über- 
tragung ins  Grosse  gestatten. 

Bezüglich  der  Gesamtheit  der  Installation  wird  nach 
früher  gegebenen  (siehe  Seite  469)  Anhaltspunkten  die  Be- 
messung der  Betriebsgebäude  und  die  Verteilung  der 
Apparate  und  Vorrichtungen  so  angeordnet  werden  können, 
dass  der  gewünschte  Turnus  der  proportionalen  Arbeit  und 
Aufarbeitung  erfolgen  kann. 

Es  kann  nun  auch  der  Fall  eintreten,  dass  der  Installa- 
tionsplan nicht  völlig  der  freien  Entscheidung  überlassen 
ist,  sondern  dass  die  Disposition  an  die  Masse  eines  vor- 
handenen Betriebsgebäudes  gebunden  ist.  Die  Grundlagen 
für  den  Plan  bilden  alsdann  nicht  Kalkulationen,  sondern 
gegebene  Masse,  wie  sie  durch  Aufnahme  der  Gebäude  er- 
halten werden. 

Die  bereits  vorhandenen  Betriebe  werden  die  zeich- 
nerische Thätigkeit  des  Chemikers  beanspruchen,  wenn  es 
gilt  vorhandene  Apparate  umzukonstruieren,  Teile  der  all- 
gemeinen Anordnung  neu  zu  disponieren,  bezw.  durch  neue 
Apparate  zu  erweitern  oder  schadhafte  Einrichtungsteile  zu 
reparieren. 

Das  Zeichnen  an  sich  ist  daher  für  den  Chemiker  ein 
wesentliches  Hilfsmittel,  um  seine  Beobachtungen,  Kalkula- 
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tionen,  praktischen  Erfahrungen  und  seine  Auffassung  ge- 
gebener Probleme  für  eine  kritische  Betrachtung  festzulegen. 
Es  ist  für  das  Studium  technisch  verwertbarer  Reaktionen 
ebenso  wichtig  wie  das  Reaktionsbild  für  die  Erklärung 
theoretischer  Beziehungen. 

Die  zeichnerische  Darstellung  (Zeichnung)  im  all- 
gemeinen wird  nach  folgenden  Gesichtspunkten  erfolgen 
müssen: 

Der  Zweck  der  Zeichnungen  kann  ein  zweifacher  sein, 
nämlich:  die  Darstellung  eines  Sachverhaltes  an  sich  oder 
die  Verwertung  eines  solchen,  um  ein  systematisches  Ge- 
bilde oder  Ganzes  herstellen  zu  lassen,  also  eine  Arbeitsvor- 
schrift. Erstere  bezeichnet  man  als  Skizzen,  letztere  als 
Hauptzeichnungen.  Diese  seien  zuerst  betrachtet. 

Jeder  Gegenstand  muss  zu  seiner  bildlichen,  einheit- 
lichen Darstellung  in  seinen  räumlichen  Abmessungen  (Höhe, 
Breite,  Tiefe)  in  natürlichem  oder  proportionalem  Massstäb 
dargestellt  werden.  Für  jede  der  räumlichen  Dimensionen 
wird  eine  besondere  Ansicht  nötig  sein,  um  möglichst  viele 
oder  alle  Abmessungen  in  wahrer  Grösse,  also  unverkürzt 
erscheinen  zu  lassen.  Dies  kann  aber  nur  erreicht  werden, 
wenn  man  von  den  Eck-  und  Hauptpunkten  des  zu  zeich- 
nenden Gegenstandes  senkrechte  Linien  auf  drei  Ebenen 
richtet,  welche  ihrerseits  rechtwinklig  zu  einander  den  Raum 
in  seine  drei  Dimensionen  teilen.  Diese  Ebenen  werden 
als  Projektionsebenen,  die  Ansichten  hingegen  als  Aufriss 
(in  vertikaler  Ebene),  Grundriss  (in  horizontaler  Ebene)  und 
Seitenansicht  (Rechts-  und  Links-Seitenansicht)  bezeichnet. 
Man  wird  aber  ferner  noch  für  die  Darstellung  der  inneren 
Anordnung  des  Gegenstandes  dieser  Ebenen  den  Gegenstand 
in  seiner  längeren  oder  kürzeren  Ausdehnung  senkrecht 
durchschneiden  lassen  und  so  als  Bild  den  Längs-  oder 
Querschnitt  erhalten.  — Für  die  Ansichten  gilt  allgemein, 
dass  alle  Linien  und  Kurven  in  natürlicher  Grösse  er- 
scheinen, welche  parallel  oder  senkrecht  zu  einer  der 
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Projektionsebenen  sind.  Alle  übrigen  werden  den  Ergebnissen 
der  Projizierung  entsprechend  zur  Darstellung  gelangen.  — 
Perspektivisch  wird  nur  gezeichnet,  wenn  ein  Gesamtbild 
wie  bei  Skizzen  zur  Diskussion  oder  Veranschaulichung 
dienen  soll. 

In  manchen  Fällen  genügen  aber,  wie  oben  erwähnt, 
die  einfachen  Ansichten  nicht  zur  Darstellung  eines  Sach- 
verhaltes, so  dass  man  ausserdem  zwei  oder  mehrere  zu 
einander  parallele  Schnitte  verwendet,  welche  in  bestimm- 
ten Abständen  koulissenartig  hinter-  und  nebeneinander 
liegen  und  zur  Feststellung  der  Reihenfolge  mit  Buchstaben 
bezeichnet  werden.  Verdeckte  Schnitte  werden  die- 
jenigen Zeichnungen  benannt,  bei  welchen  das  vor  der 
eigentlichen  Schnittfläche  liegende  Körperstück  nicht  als 
entfernt,  sondern  als  vollkommen  durchsichtig  gedacht  ist. 
Hierbei  ist  zu  beachten,  dass  manche  Teile  in  Ansicht  ge- 
zeichnet werden,  wenn  dies  die  Verständlichkeit  der  Zeich- 
nung verlangt.  Ferner  werden  Gegenstände,  welche  inner- 
halb der  Schnittebene  symmetrisch  sind,  auf  der  einen  Seite 
der  Symmetrie-Mittellinie  im  Schnitt,  auf  der  anderen  in 
Ansicht  gezeichnet. 

Das  Aufzeichnen  eines  gegebenen  Apparates,  Gefässes 
etc.  fordert  als  erstes  die  richtige  Aufstellung  des  Gegen- 
standes, wozu  das  Aufsuchen  der  wichtigsten  Mittellinien, 
welche  als  durch  die  Mitten  und  Mittelpunkte  aller  kreis- 
förmiger, cy lindrischer,  allgemein  symmetrischer  Körper 
gehend  angenommen  werden,  nötig  ist.  Alsdann  werden 
die  Hauptabmessungen  des  Gegenstandes  ermittelt,  wozu 
folgende  Instrumente  dienen: 

Der  Massstab  oder  das  nach  Millimetern  geteilte  Stahl- 
lineal. 

Die  Schubleere. 

Der  Winkel  mit  Sohle,  zum  Aufstellen  und  An- 
schlägen. 

Die  Richtplatte  als  Grundebene. 


Anleitung  zum  technischen  Zeichnen  nebst  Übungsbeispielen.  505 

Der  Parallelreisser  zum  Messen  von  Höhen  und  Ab- 
ständen von  der  Richtplatte,  welche  infolge  vorstehender 
Kanten  nicht  durch  Anschlägen  des  Winkels  ermittelt 
werden  können. 

Die  Greifzirkel  zum  Abgreifen  tiefer  liegender  oder 
hohler  Teile.  In  letzterem  Falle  tragen  sie  einen  nach 
Millimetern  geteilten  Bogen. 

Bei  grösseren  Aufnahmen  wählt  man  nötigenfalls  Holz- 
leisten bezw.  senkrecht  oder  wagerecht  gezogene  Schnüre 
als  Grundlinien.  Ferner  dienen  hierfür  Lote  mit  genauer 
Spitze  am  Senkel,  Messlatten,  Bandmasse,  Wasserwagen  etc. 

Nach  Aufnahme  der  Hauptabmessungen  wählt  man 
einen  Zeichenbogen  von  geeigneter  Grösse  aus  und  be- 
grenzt diesen  mit  vier  Randlinien.  Hierauf  wird  die  zu 
bezeichnende  Fläche  entsprechend  eingeteilt,  damit  Grund- 
und  Aufriss  sowie  Seitenansicht  untereinander  bezw.  neben- 
einander auf  dem  Blatte  erscheinen.  Schnitte  können  be- 
liebig nebeneinander  oder  sogar  übereinander  gezeichnet 
werden,  wenn  sie  durch  Anwendung  verschiedener  Farben 
genügend  gekennzeichnet  sind.  Dieses  Einteilen  des  Bogens 
wird  durch  das  Festlegen  der  Hauptmittellinien  sicher  ge- 
stellt. Man  zeichnet  alsdann  zuerst  den  Gegenstand  in 
seiner  Hauptansicht  im  Aufriss,  indem  man  sich  ihn  so 
vorstellt,  dass  seine  Konturen  als  Silhouetten  auf  der 
Symmetrieebene  erscheinen  würden.  Ein  Gleiches  gilt  für 
die  übrigen  Ansichten.  Die  Schnitte  sollen  ein  getreues 
Abbild  der  Vorstellung  der  thatsächlichen  Anordnung  sein. 

Je  nach  der  Aufgabe  der  auszuführenden  Zeichnung 
unterscheidet  man  Werkstatt-,  Detail-  und  Zusammenstellungs- 
zeichnungen, sowie  Dispositions-  und  Fundierungspläne. 

Die  Detail-  und  Werkstattzeichnungen  sollen  so  aus- 
führlich gehalten  sein,  dass  nach  ihnen  ein  Detailstück 
ohne  weitere  Nachfrage  ausgeführt  werden  kann.  Die 
Zeichnung  enthalte  die  Dimensionen  im  angegebenen  Mass- 
stab, damit  sie  leicht  abgenommen  und  übertragen  werden 
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können.  Masse  grösserer  Durchmesser  sollen  durch  2 teil- 
bar sein.  Sind  an  einem  gegebenen  Werkstück  nur  nach- 
trägliche Bearbeitungen  vorzunehmen,  so  kennzeichne  man 
die  Arbeitsleisten  und  -flächen  durch  rote  Linien. 

Die  Zusammenstellungs-  (Montage-)  Zeichnungen  sollen 
darthun,  wie  die  Details  einer  Konstruktion  zu  einem  Ganzen 
vereint  sind,  dessen  Anbringung  und  Aufstellung  damit  ge- 
geben ist.  Sie  enthalten  daher  keine  Detail-,  sondern  nur 
Hauptmasse,  wie  sie  für  den  Monteur  bezw.  Konstrukteur 
massgebend  sind,  z.  B.:  Achsen-  und  Lagerabstände, 

Riemenscheiben-  und  Teilkreisdurchmesser,  Wellenstärken, 
Gesamtlängen,  innere  lichte  Weiten  etc.  Ferner  tragen  sie 
Vermerke  bezüglich  der  Haupt-  und  Grunddimensionen  für 
die  Berechnung  der  Maschine,  die  Anzahl  der  Pferdestärken, 
Umdrehungszahlen  etc.  Bei  kleineren  Objekten  werden 
Zusammenstellung  und  Details  auf  einem  Blatte  aufgezeich- 
net, sonst  werden  sie  getrennt  angefertigt.  Der  Massstab 
ist  meist  die  natürliche  Grösse  oder  x/5 — X/I0,  seltener  720 
oder  V25. 

Dispositionspläne  sollen  die  zweckmässigste  Aufstel- 
lung von  Apparaten,  Maschinen,  Gefässen  etc.  in  vorhan- 
denen oder  projektierten  Räumlichkeiten  zeigen.  Ihr  Mass- 
stab ist  I/I00  oder  x/50  der  nat.  Grösse.  Schnitte  werden 
in  ihnen  thunlichst  vermieden.  Hierbei  fertigt  man  für 
umfangreichere  Rohrleitungen  besondere  Rohrpläne  und 
Stücklisten  mit  Angabe  der  einzelnen  Modelle  an. 

Fundierungspläne  können  die  Aufstellung  der  Ap- 
parate bezw.  Gefässe  auf  dem  Fundament  oder  nur  die 
eigentliche  Fundament-Mauerung  (Mauerungsdetails,  nötige 
Schraubenlöcher,  Auflageflächen,  Aussparungen  etc.)  be- 
treffen. Sie  dienen  für  den  Monteur  bezw.  den  Maurer 
und  sind  in  x/40  (oder  kleiner)  der  nat.  Grösse  angefertigt. 
Von  besonderer  Bedeutung  sind  die  Masse  der  Abstände 
aller  Fundament-Schraubenmitten  und  Mittellinien  der 
Maschinen  oder,  wie  bei  Neuanlagen  von  Transmissionen, 
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die  Abstände  von  der  geometrischen  Achse  der  Antriebs- 
welle. Alle  Mauerwerk-  oder  Quader- Abmessungen  müssen 
ein  Vielfaches  der  drei  Normal-Ziegel-Dimensionen  (incl. 
der  Fugenstärken)  sein.  Die  Normaldimensionen  sind 
25:12:6,5  cm;  die  Fugenstärke  beträgt  bei  Längs-Mauer- 
werk ca.  10  mm,  bei  aufgehendem  Mauerwerk  ca.  12  mm. 

Im  Gegensatz  zu  den  Hauptzeichnungen  werden  die 
Skizzen  vorwiegend  nach  Augenmass  freihändig  ausgeführt. 
Sie  werden  in  Aufnahme-,  Entwurf-  und  Erläuterungsskizzen 
eingeteilt,  je  nachdem  sie  einen  vorhandenen,  einen  zu  ent- 
werfenden oder  zu  beschreibenden  Apparat,  Gegenstand  etc. 
betreffen.  Aufnahmeskizzen  müssen  sämtliche  Masse  ent- 
halten, ohne  gerade  massstäblich  gezeichnet  zu  sein,  wie 
dies  bei  Entwurfsskizzen  stets  der  Fall  sein  muss.  Letztere 
werden  daher  unter  Verwendung  der  üblichen  Hilfsmittel 
angefertigt  und  müssen  die  allgemeine,  nicht  die  zu  detail- 
lierte Anordnung  zeigen.  Erläuterungsskizzen  können  rein 
schematisch  oder  perspektivisch  gezeichnet  werden. 

Man  wird  auch  bei  den  Freihandskizzen  gut  thun,  alle 
Mittellinien  zuerst  massstäblich  zu  übertragen,  um  alsdann 
das  Übrige  einzuordnen.  Masslinien  werden  ebenfalls  nur 
mit  der  Hand  gezogen. 

Bezüglich  der  Ausführung  der  Zeichnungen  ist  Folgen- 
des zu  beachten: 

Die  Zeichnungen  werden  zuerst  mit  Bleistift  ausgeführt, 
dessen  Härte  (z.  B.  Koh-I-Noor,  HB,  F,  HH,  HHHH;  Härte 
Nr.  2,  3,  4,  5)  je  nach  der  Grösse  des  Massstabes  gewählt 
wird.  Die  Linien  werden  jeweilig  mit  Hilfe  von  Lineal, 
Reissschiene,  Dreieck  oder  Kurvenlineal  gezogen  und  zwar 
immer  von  links  nach  rechts.  Man  wird  die  Linien  nur 
soweit  ausziehen  als  es  unbedingt  nötig  ist,  um  ihre  etwaige 
Entfernung  durch  Radieren  zu  erleichtern.  Die  Masse 
werden  sämtlich  von  einer  als  Basis  dienenden  Mittel- 
linie aus  aufgetragen,  um  so  jede  Fehlerquelle  zu  ver- 
meiden. Die  Masse  werden  mit  Hilfe  eines  Anlege-Mass- 
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Stabes  (Querschnitt  in  Trapez-  oder  Dreieckform  mit 
zugeschärften  Rändern)  aufgetragen  und  durch  feine  Blei- 
stiftstriche markiert.  Sind  Teilungen  mit  dem  Zirkel  vor- 
zunehmen, so  trage  man  zuerst  die  ganze  Länge  auf  und 
teile  alsdann,  wobei  man  vorteilhaft  jedes  gleiche  Mass  über- 
all auftragen  wird,  wo  es  sich  in  der  Zeichnung  vorfindet. 
Die  Zeichnung  werde  überhaupt  gleichmässig  ausgestaltet, 
damit  nicht  die  detaillierte  Ausführung  eines  Teiles  die 
Übersicht  erschwere. 

Bleistiftzeichnungen,  welche  vielfach  gebraucht  werden, 
müssen  mit  Tusche  ausgezogen  werden.  Man  führt  sie 
daher  schon  im  voraus  in  dünneren  Linien  aus,  um  das 
Ausziehen  zu  erleichtern  bezw.  das  Hinwegradieren  zu 
ersparen.  Die  ausgezogenen  Zeichnungen  müssen  genau 
so  wie  die  Bleistiftzeichnungen  einen  einheitlichen  Ein- 
druck machen.  Es  ist  daher  für  jede  Linienart  je  nach 
ihrer  Bedeutung  eine  geeignete  Strichbreite  zu  wählen, 
welche  überall  beizubehalten  ist.  Diese  beträgt  für  grosse 
Details  o,6 — 0,7  mm  bis  1 mm,  für  kleinere  Zeichnungen 
0,25 — 0,5  mm.  Die  richtige  Wahl  ist  entscheidend  für  das 
charakteristische  Gepräge  der  Zeichnung.  Sind  auf  einem 
Blatte  mehrere  Bilder  in  verschiedenem  Massstab  vorhanden, 
so  wähle  man  verschieden  starke  Masslinien,  um  so  den 
einheitlichen  Eindruck  zu  wahren.  Verdecktes  zeigt  man 
allgemein  durch  gestrichelte  Linien  an,  deren  Zahl  man 
aber  nicht  zu  sehr  häufe.  Ebenso  wird  man,  der  leichteren 
Übersicht  wegen,  dichtgedrängte  Linien  dünner  ausführen. 
Rechteckige  Begrenzungsflächen,  welche  in  Seitenansichten 
cylindrisch  erscheinen  könnten,  werden  durch  dünnes  Aus- 
ziehen der  Diagonalen  gekennzeichnet.  Grosse  Kreise 
werden  zuerst  ausgezogen,  damit  nachher  kleine  Abrund- 
ungen mit  dem  Nullenzirkel  oder  Kurvenlineal  genau  an- 
gepasst werden  können. 

Querschnitte  werden  zur  Kennzeichnung  des  verschie- 
denen Materials  mit  Mineralfarben  angelegt,  während  An- 
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sichten  nur  gerändert  werden.  Von  den  Materialien  wird 
allgemein  angedeutet:  Schmiedeeisen  durch  Preussisch-Blau ; 
Gusseisen  = Neutraltinte;  Stahl  = violett  (Preussisch-Blau 
mit  Karmin);  Bronze  ==  rotgelb  (Chromgelb);  Messing  = 
gelb  (helles  Chromgelb);  Kupfer  = rot  (Karmin);  Blei, 
Weissmetall,  Komposition  — blasse  chinesische  Tusche  mit 
ganz  wenig  Preussisch  Blau;  Zink  = Grünspan;  Glas,  Por- 
zellan = grün;  Holz  a)  Längenschnitt  = ungebrannte  Terra 
Sienna;  Gummigutti  oder  Ocker  mit  ungebrannter  Terra 
Sienna  und  eingezeichneter  Maserung;  b)  Querschnitt  = ge- 
brannte Terra  Sienna;  Ocker  und  Sepia  mit  eingezeichneten 
Jahresringen  und  Strahlen  von  dunklerer  Farbe. 

Die  farbigen  Ränder  der  Ansichten  werden  mit  hellerer 
Mineralfarbe,  als  sie  für  das  Anlegen  der  Querschnitte 
dient,  hergestellt.  Die  Farbenlinien  werden  verbreitert,  wo 
Schlag-  oder  Eigenschatten  vorhanden  sind,  damit  die 
körperliche  Wirkung  erhöht  wird.  — Bei  dem  Anlegen  der 
Querschnittflächen  lässt  man  am  oberen  und  linken  Rande 
entlang  den  Begrenzungslinien  0,5 — 2 mm  breite  weisse 
Ränder,  die  sog.  „Lichtkanten“.  Dieselben  brauchen  nicht 
immer  angebracht  zu  sein,  aber  sind  unbedingt  nötig,  wo 
zwei  Teile  gleichen  Materiales  zusammenstossen.  — Das 
Anlegen  der  Zeichnung  kann  nur  erfolgen,  wenn  die  für 
das  Ausziehen  verwendete  Tusche  unverwaschbar  ist,  oder 
nachdem  die  Zeichnung  durch  nachträgliches  Abwaschen 

1(bei  aufgespanntem  Bogen)  fixiert  wurde.  Die  Farben  werden 
bei  aufgespanntem  Zeichenpapier  ziemlich  nass  aufgetragen, 
während  bei  angeheftetem  Papier,  um  ein  Runzeln  zu 

I vermeiden,  nicht  allzu  nass  angelegt  werden  darf.  Die 
Bildung  von  Flecken  verhindert  man  bei  grösseren  Flächen, 
indem  man  dieselben  erst  mit  Wasser  überfährt,  dann  mit 
Fliesspapier  abtupft  und  nun  mit  Farbe  anlegt.  Die  Farben 
dürfen  nicht  so  dunkel  gewählt  werden,  dass  sie  dünnere 
Linien  decken  könnten.  Bei  der  Herstellung  von  Licht- 
kanten (und  auch  sonst)  ist  die  Spitze  des  Pinsels  stets 
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gegen  die  begrenzende  Linie  zu  richten;  ev.  zieht  man 
einen  dünnen  Bleistiftstrich,  um  eine  scharfe  Abgrenzung 
leichter  zu  erreichen.  Als  Unterlage  für  die  Hand  dient 
ein  Bogen  weissen  Papieres.  Die  Farbe  ist  jeweilig  auf 
Übereinstimmung  im  Ton  zu  prüfen;  wird  diese,  wie 
z.  B.  bei  Pauspapier,  schwer  angenommen,  so  mischt  man 
etwas  Seifenschaum  bei.  Ferner  beachte  man,  dass  Deck- 
oder Mineralfarben  nicht  mit  Saft-  oder  Lackfarben  ge- 
mischt werden  dürfen,  weil  leicht  ein  Entmischen  und  da- 
durch Fleckenbildung  eintreten  kann.  Sollen  angelegte 
Flächen  retouchiert  werden,  so  füllt  man  den  Pinsel  mit 
ziemlich  verdünnter  Farbe,  streift  ihn  alsdann  aus  und 
übergeht  nun  die  helleren  Stellen  mit  leichten  Strichelchen 
oder  Pünktchen. 

Die  Haupt-Mittellinien  werden  mit  blauer  Tinte  kräftig, 
Detail-Mittellinien  schwach  ausgezogen.  Alsdann  zeichnet 
man  die  Masslinien  mit  roter  Tinte  in  feinen  Linien  ein. 
Letztere  erhalten  an  ihren  Enden  schwarze  Pfeilspitzen. 
Auf  ihrer  Mitte  werden  die  Masszahlen  vermerkt,  welche 
senkrecht  auf  den  Masslinien  stehen  und  bei  vertikalen 
Linien  auf  der  linken  Seite  anzubringen  sind.  Die  Mass- 
linien werden  der  besseren  Übersicht  thunlichst  ausserhalb 
der  gezeichneten  Projektion  angebracht.  Sind  in  einer 
Richtung  mehrere  benachbarte  Masse  vorhanden,  so  werden 
sie  auf  einer  gemeinsamen  Masslinie  durch  Hilfslinien  und 
Pfeile  vermerkt.  Eine  nebenan  gezeichnete  Masslinie  giebt 
die  Summe  der  Einzelmasse.  Längenmasse  werden  all- 
gemein da  angegeben,  wo  die  Objekte  in  natürlicher  Länge 
erscheinen.  Die  Hauptmasse  werden  entsprechend  hervor- 
gehoben. Sämtliche  Masse  werden  in  Millimetern  ange- 
geben. Auf  der  Zeichnung  wird  auch  der  Massstab  der 
natürlichen  Grösse  angegeben  und  ein  entsprechender  Mass- 
stab oder  ein  Proportionalitätswinkel  gezeichnet. 

Bezüglich  der  Ausführung  der  einzelnen  Zeichnungen 
und  Pläne  ist  noch  Folgendes  zu  bemerken:  Angelegte 
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Zeichnungen  dürfen  keinen  zu  bunten  Eindruck  machen, 
wie  dies  bei  Zusammenstellungszeichnungen,  welche  durch- 
gängig mit  Materialbezeichnung  ausgeführt  werden,  leicht 
eintreten  kann.  Man  lasse  daher  alles  Überflüssige  weg. 
Bei  Dispositionsplänen  zeichnet  man  Gelände,  Mauerwerk 
und  fertige  Gebäude  mit  feinen  schwarzen  Linien,  während 
alle  Apparate  und  Maschinen  mit  dickeren  blauen  Linien 
ausgezogen  werden,  bezw.  ihre  Mittellinien  mit  strichpunk- 
tierten blauen  Linien  und  die  Masslinien  mit  dünnen  roten 
Linien  angegeben  werden.  Man  beachte  ferner,  dass 
zwischen  zwei  voll  schwarz,  überhaupt  farbig  angelegten 
Querschnitten  ein  feiner  weisser  Trennungsstreifen  gelassen 
werden  muss.  Bei  Fundierungsplänen  wählt  man  für  neu 
aufzuführendes  Backstein-  oder  Beton-Mauerwerk  ziegelrote, 
für  durch-  oder  abzubrechendes  grellgelb,  für  altes,  unver- 
ändert belassenes  grau.  Gewachsener  Boden  wird  grau- 
braun gefleckt. 

Kopien  der  Zeichnungen  fertigt  man  an,  wenn  die 
Zeichnungen  gleichzeitig  mehrfach  gebraucht  werden.  Die 
Kopien  werden  nach  der  Bleistift- Originalzeichnung  ange- 
fertigt. Das  Kopieren  kann  durch  Übertragen  und  Nach- 
zeichnen oder  photochemisch  (die  sog.  Lichtkopien)  er- 
folgen. Bei  ersterem  sind  drei  Arten  der  Ausführung 
üblich;  nämlich  1)  man  spannt  das  Original  über  das  neue 
Blatt  und  sticht  mit  einer  feinen  Punktiernadel  durch  alle 
Ecken,  Schnittpunkte  etc.,  welche  Stiche  dann  später  durch 
Linien  verbunden  werden,  oder  2)  man  legt  das  Papier 
über  das  Original  und  beide  auf  eine  Glastafel,  um  so 
gegen  das  Licht  gehalten  die  Konturen  zu  kopieren,  oder 
endlich  3)  man  überträgt  die  Hauptabmessungen  mit  dem 
Zirkel  und  fertigt  von  den  Details  Pausen  an,  welche  dann 
auf  ihrer  Rückseite  mit  Graphit  geschwärzt  und  den  auf- 
gezeichneten Punkten  gemäss  auf  das  Papier  gelegt  werden, 
damit  die  Konturen  mit  einem  harten  Bleistift  nachgefahren 
und  so  übertragen  werden  können. 
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Die  Lichtpausen  werden  in  folgender  Weise  hergestellt: 
Die  Originalpause  wird  in  einem  etwas  verdunkelten  Raume 
über  ein  entsprechend  grosses  Lichtpauspapier  ausgebreitet 
und  in  einem  mit  Spiegelscheibe  versehenen  Kopierrahmen 
eingelegt.  Man  deckt  alsdann  auf  die  Rückseite  des  Licht- 
pauspapieres  noch  eine  Filz-  (bezw.  Gummi-)  und  eine  Holz- 
platte und  spannt  sie  durch  Federdruck  oder  atmosphä- 
rischen Druck  fest.  In  letzterem  Falle  wird  die  Luft 
zwischen  Glastafel  und  Gummiplatte  durch  eine  Luftpumpe 
verdünnt.  Diese  pneumatischen  Kopierrahmen  liefern 
infolge  der  glatteren  Auflage  der  Zeichnung  schärfere  Bilder. 
Alsdann  wird  der  Kopierrahmen  dem  Sonnen-  oder  Tages- 
licht ausgesetzt.  Die  Bilder  sind  genügend  belichtet  ge- 
wesen, wenn  die  Farbe  der  Papiersorte  in  graugrün  mit 
sichtlichem  Metallglanz  übergegangen  ist.  Man  nimmt  dann 
die  Lichtpause  heraus,  weicht  sie  5 — 10  Minuten  lang  in 
Wasser  (ca.  30°  warm)  ein  und  wäscht  dann  in  fliessendem 
Wasser  aus,  bis  letzteres  klar  bleibt.  Das  Papier  wird  nun 
zwischen  Fliesspapier  gelegt,  abgetrocknet  und  hierauf  an 
Schnüren  aufgehängt  im  Schatten  getrocknet.  In  der  Licht- 
kopie erscheinen  bei  dem  meist  üblichen  Pauspapier  sämt- 
liche Linien  weiss  auf  blauem  Grund.  Das  Blau  des 
Grundes  kann  verstärkt  werden,  wenn  man  dem  Ein- 
weichwasser pro  1 Liter  3 — 5 gr  Liquor  ferri  sesqui- 
chlorati  zusetzt.  — Etwaige  Korrekturen  werden  mit  Deck- 
weiss  oder  Ätzen  mit  stark  verdünnter  Ätznatronlösung 
bewirkt. 

Die  Pausen  für  Lichtkopien  müssen  auf  lufttrockenem 
Pauspapier  von  hellbläulicher  Farbe  angefertigt  sein;  gelb- 
liches und  benzingetrocknetes  eignet  sich  nicht  hierfür.  Die 
Zeichnungen  müssen  schwarz  genügend  stark  ausgezogen 
sein.  Die  Wirkung  des  Anlegens  der  Zeichnungen  wird 
hier  durch  Schraffieren  erreicht.  Man  schraffiere  aber  nie- 
mals parallel  zu  Hauptmittellinien,  oder  horizontal  bezw. 
vertikal,  sondern  in  einem  Winkel  von  30,  45  oder  6o°  gegen 
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Mittel-  und  Masslinien  und  vermeide  optische  Täuschun- 
gen, wie  sie  Gegenschraffur  leicht  hervorbringt. 

Übungsbeispiele  x) : 

1)  Die  unter  B)  gegebenen  Beispiele  für  technische  Be- 
rechnungen sind  zeichnerisch  (teilweise  als  Skizzen)  aus- 
zuführen. Als  Vorstudien  soll  das  Aufzeichnen  von  Apparate- 
teilen, wie  sie  der  Praktikant  bei  den  Übungen  für  das 
technische  Arbeiten  kennen  lernt,  dienen. 

2)  Für  das  früher  (Seite  328 — 333)  gegebene  Verfahren 
der  Fabrikation  von  Diäthyl-m-amidophenol  werde  ein  In- 
stallationsplan (Dispositionsplan)  entworfen. 

3)  Es  sind  für  folgende  Verfahren  Dispositionspläne  zu 
entwerfen.  Für  Details  sind  Erläuterungsskizzen  beizufügen. 

a)  Fabrikation  von  Natriumbichromat. 

(Nach  den  Angaben  der  Präparatedarstellung  auf 
Seite  180.) 

b)  Fabrikation  von  Chloräthyl.  (Siehe  Seite  228.) 

In  dem  Fabrikationsraum,  welcher  12  m breit,  15  m 
tief,  6 m hoch  ist,  sollen  4 Autoklaven  von  je  250  Liter 
Inhalt  für  die  Darstellung  von  Chloräthyl  aufgestellt  werden. 
Für  jeden  dieser  Autoklaven  ist  folgende  Apparatur  nötig: 
Ein  nicht  zu  breites  Gefäss  (20 — 25  Ltr.  Inhalt)  für  das 
Waschen  der  Dämpfe  mit  Wasser,  eine  mit  Steinen  gefüllte 
kleinere  Kolonne  zum  Verdichten  höher  siedender  Bei- 
mengungen, ein  Kühler,  ein  Fraktionierkessel  als  Vorlage 
(in  einem  Wasserbad  stehend),  4 bleierne  niedrige  Kästen 
zum  Waschen  der  Dämpfe  mit  Schwefelsäure,  ein  zweiter 
Kühler,  dessen  Kondensat  in  den  Vorratsflaschen  (im  Kühl- 
fass stehend)  aufgefangen  wird.  Die  Verbindungsrohre 


1)  Das  zeichnerische  Studienmaterial  befindet  sich  in  dem 
III.  Teil  des  chemischen  Praktikums,  betitelt:  Die  Apparate  der 
chemischen  Technik  und  des  Laboratoriums,  sowie  die  Einrichtung 
vollständiger  Betriebe.  — - Die  Beschreibung  der  Details  der  zeich- 
nerischen Technik  muss  der  praktischen  Unterweisung  überlassen 
bleiben. 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II. 
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sind  den  Apparaturangaben  entsprechend  zu  führen.  Die 
Kühler  werden  nicht  mit  Eis  beschickt,  sondern  mit  der 
Kühlflüssigkeit  einer  Eismaschine,  welche  kontinuierlich, 
durch  eine  kleine  Centrifugalpumpe  angetrieben,  den  Weg 
von  der  Eismaschine  nach  dem  Kühler  und  umgekehrt 
zurücklegt.  Es  ist  zu  entscheiden,  ob  die  Kühler  nicht 
vorteilhaft  auf  einem  Zwischenboden  aufgestellt  werden; 
man  sei  auch  sonst  auf  eine  vorteilhafte  Raumersparnis 
bedacht.  Der  Aufzeichnung  der  Armaturen  und  Rohr- 
leitungen sei  besondere  Aufmerksamkeit  gewidmet. 

c)  Fabrikation  von  Äthylaminsalzen.  (Siehe  Seite  254.) 

Der  Betriebsraum  ist  knieförmig  angeordnet  vorhanden 
und  misst  an  den  inneren  Begrenzungsmauern  je  10  m,  die 
Breite  beträgt  6 m,  die  Höhe  4 m.  Es  sollen  aufgestellt 
werden:  3 Autoklaven  (je  150  Ltr.  Inhalt)  in  Kufen  als 
Wasserbäder;  seitlich  ein  Kühler,  dessen  Kondensat  in  einen 
io-Literautoklaven  fliesst;  ein  Randkessel  mit  Ablassstutzen, 
welcher  eine  Kühlschlange  sowie  ein  Verteilungsrohr  ent- 
hält und  so  hoch  aufgestellt  ist,  dass  sein  Inhalt  direkt  in 
die  Autoklaven  fliessen  kann,  auf  jeder  Seite  ein  Rand- 
kessel von  300  Ltr.  Inhalt  mit  Deckel,  Filterboden  und 
Ablassstutzen  sowie  ein  Randkessel  von  300  Liter  mit 
Kühlschlange,  Deckel  und  Rührer  sowie  Einlauftrichter  für 
die  nötige  Menge  Schwefelsäure;  eine  Filterpresse  von  80 
Liter  Füllinhalt;  eine  Destillierblase  von  800  Ltr.  Inhalt 
nebst  Kühler. 

Die  Arbeitsweise  bezüglich  der  Autoklavenchargen  soll 
folgende  sein:  Der  Autoklav  wird  mit  der  Dose  Alkohol, 
welcher  in  dem  Randkessel  mit  Verteilungsrohr  mit  dem 
Ammoniaküberschuss  einer  vorhergehenden  Operation  ge- 
sättigt wird,  beschickt.  Das  Abtreiben  des  Ammoniaküber- 
schusses erfolgt  so,  dass  die  Gase  vom  Autoklaven  durch 
den  Rückflusskühler  nach  dem  Verteilungsrohr  des  Rand- 
kessels geführt  werden ; späterhin  wird  aber  der  Gas- 
hahn des  10  Literautoklaven  mit  einem  der  Autoklaven 
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verbunden,  um  so  unter  Druck  Ammoniak  übertreiben  zu 
können.  Jeder  Autoklav  muss  daher  für  den  Destillations- 
prozess entsprechend  verbunden  werden  können.  Ebenso 
sind  Vorrichtungen  vorzusehen,  um  die  Inhalte  der  Auto- 
klaven nach  den  Randkesseln  mit  Siebboden  und  die  neu- 
tralisierten Gemische  nach  einem  Sammelkessel  (300  Ltr. 
Inhalt)  für  die  Filterpresse  zu  schicken.  — Der  Inhalt  des 
Zehnliterautoklaven  wird  in  einem  Randkessel  von  120  Ltr. 
Inhalt  neutralisiert. 

d)  Aufnahme  von  Maschinen  (Fundamentierungspläne), 
Apparaten,  Räumen,  Höfen  etc.,  sowie  Montieren  einiger 
Apparate. 

D.  Anleitung  zu  patentrechtlichen  Studien. 

(Siehe  auch  Seite  565.) 

Der  Wettbewerb  auf  dem  Handelsmarkte  bedingt  es, 
dass  die  Fabriken  bezw.  die  Fabrikanten  darauf  bedacht 
sind,  ihren  Erzeugnissen  bezw.  ihrer  Arbeit  einen  gewissen 
individuellen  Wert  zu  geben,  um  sie  auf  diese  Weise  vor 
Waren  mit  gleicher  oder  ähnlicher  Wirksamkeit  oder  Güte 
auszuzeichnen.  Es  strebt  daher  der  Fabrikant  bei  seinen 
Arbeiten  einen  besonderen  technischen  Effekt  an,  welcher 
ihm  ermöglichen  soll,  neue  Produkte  auf  den  Markt  zu 
bringen,  oder  handelsübliche  preiswerter  herzustellen.  Hier- 
durch bleibt  ihm  ein  gewisses  Absatzgebiet  gesichert,  denn 
seine  geistigen  Schöpfungen  (Erfindungen)  besitzen  in  sich 
ebenso  wie  die  allgemeine  Fabrikationsarbeit  einen  gewissen 
Eigentumswert  und  geniessen  daher  auch  des  rechtlichen 
Schutzes.  Die  Regelung  dieser  Aussprüche  erfolgt  durch 
das  Erfinder-  oder  Patentrecht. 

Eine  Erfindung  ist  eine  Ideenschöpfung,  welche  zum 
technischen  Ausdruck  gebracht  ist  und  einem  solchen  Zweck 
entspricht.  Sie  unterscheidet  sich  wesentlich  von  der  Ent- 
deckung, welche  darauf  abzielt,  einen  Vorgang  der  objek- 
tiven Welt,  einen  Erfahrungsinhalt  zu  erkennen  und  zu 
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deuten,  damit  durch  diese  Abstraktion  seine  Einreihung  in 
das  Bereich  eines  Naturgesetzes  erfolgen  kann.  Es  sind 
daher  auch  theoretische  Prinzipien  nicht  patentierbar.  Ein 
Gleiches  gilt  für  die  als  Konstruktionen  bezeichneten  Ar- 
beiten, welche  ohne  schöpferische  Idee  (Lösungsgedanken) 
nur  als  praktische  Zusammenstellungen,  wie  sie  die  Er- 
fahrung oder  Routine  giebt,  aber  nicht  als  Problemlösungen 
aufzufassen  sind.  Ein  Problem  ist  durch  eine  Spekulation, 
d.  h.  das  Bestreben,  einen  mehr  oder  minder  definierbaren 
Zweck  zu  erreichen,  angeregt  und  stellt  eine  logische  Aus- 
wahl unter  den  direkt  sich  bietenden  Möglichkeiten  dar. 
Die  Lösung  des  Problems  und  damit  dessen  Resultat  bezw. 
Verwirklichung  erfolgt  durch  das  Lösungsprinzip.  (Alles 
Was  sich  ohne  Lösungsidee  ergiebt,  ist  nur  Entdeckung.) 
Die  Konstruktion  hingegen  verwendet  für  ihre  Zwecke  zwei 
Hilfsmittel,  nämlich  die  Übertragung  und  die  Substitution. 
Die  Übertragung  besteht  in  der  Anwendung  einer  bekannten 
Durchführungsidee  auf  eine  ausgewählte  Lösung.  Die  Sub- 
stitution bezweckt  das  für  eine  Lösung  angewendete  Durch- 
führungsmittel durch  ein  anderes  bezw.  (wie  bei  der  kon- 
struktiven Substitution)  ein  Gegebenes  durch  ein  funktion- 
gleiches Äquivalent  (z.  B.  Homologe  und  Isomere)  zu 
ersetzen.  Es  sind  nun  im  allgemeinen  Konstruktionen 
nicht  zur  Patentierung  zugelassen,  da  nur  Funktionen,  nicht 
Individualitäten  (wie  sie  vorwiegend  die  Konstruktionen 
bieten  würden)  patentfähig  sein  sollen;  denn  Produkte 
können  nur  entdeckt  werden.  Folglich  sind  nur  Her- 
stellungsverfahren patentierbar,  wodurch  vermieden  wird, 
wie  es  auch  im  Interesse  der  Industrie  liegt,  dass  durch 
die  Entdeckung  eines  Produktes  sämtliche  Methoden  zu 
seiner  Darstellung  dem  Entdecker  als  Monopol  anheim- 
fallen. Da  nur  Funktionen,  Reaktionseigenschaften,  paten- 
tierbar sind,  so  können  Zustandseigenschaften  hierzu  nicht 
herangezogen  werden.  Es  kann  aber  die  Überführung  eines 
Körpers  von  einem  Aggregatszustand  in  einen  anderen 
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schutzfähig  sein.  Konstruktionen  bezw.  Übertragungen  und 
Substitutionen  sind  nur  patentierbar,  wenn  besondere 
Schwierigkeiten  überwunden  werden  oder  wenn  die  Durch- 
führung bei  der  Lösung  des  gewählten  Problemes  eine 
andere  Funktion  verrichtet,  wodurch  also  ein  neues  Produkt 
erhalten  bezw.  ein  neuer  Effekt  erzielt  wird. 

Maschinen  und  Apparate  sind  nur  als  funktionsfähige 
Anordnungen  patentierbar.  Die  einfache  Beschreibung  der 
Raumform  gehört  in  das  Gebiet  des  Schutzes  von  Ge- 
brauchsmustern. Es  genügt  aber  zur  Erlangung  eines 
Patentes,  wenn  die  Erfindung  nur  Arbeitseigenschaft  (z.  B. 
Schutzvorrichtungen)  hat. 

Die  patentfähige  Erfindung  muss  einem  wirklichen 
Zweck  entsprechen.  Es  ist  aber  nicht  notwendig,  dass 
diese  tauglicher  oder  billiger  als  Vorhandenes  sei;  ihre 
Gültigkeit  wird  auch  nicht  beeinflusst,  wenn  ein  Vorteil 
durch  einen  Nachteil  aufgehoben  wird  und  damit  der  Ge- 
samtnutzen illusorisch  ist.  Patente  werden  nicht  auf  Kon- 
kurrenzfähigkeit geprüft,  weshalb  dies  auch  kein  Nichtig- 
keitsgrund sein  kann. 

Stellen  Erfindungen,  in  Bezug  auf  ältere  betrachtet, 
Umwege  dar,  so  sind  sie  nur  patentfähig,  wenn  eine  Ver- 
besserung des  Resultates  erzielt  wird  oder  wenn  diese 
nur  scheinbar  stattfinden,  indem  etwas  anderes  erspart  wird, 
oder  wenn  (wie  z.  B.  auch  bei  der  Erzielung  reinerer  Sub- 
stanzen) der  Rückweg  zu  anderen  Produkten  führen  soll. 

Bezüglich  des  Umfanges  des  Patentschutzes  gilt  Folgen- 
des: Eine  Erfindung  ist  allgemein  erst  abgeschlossen,  wenn 
die  Durchführungsidee  eine  Konstruktion  geworden  ist,  d.  h. 
die  experimentelle  Ausführung  ermöglicht.  Die  Konstruk- 
tion selbst  ist  kein  Teil  der  Erfindung  an  sich,  sondern  nur 
eine  Voraussetzung  der  Patentierbarkeit.  Die  Lösungsidee 
nun,  welche  die  Erzielung  eines  technischen  Effektes,  die 
gewerblich  verwertbare  Eigenschaft,  ermöglichte,  grenzt 
ihrerseits  das  Rechtsgebiet  der  Erfindung  ab.  Alle  Problem- 


5 1 8 Arbeiten  im  fabrikatorischen  Übungslaboratorium  etc. 

lösungen,  welche  in  dem  genannten  Sinne  mit  der  Lösungs- 
idee durchführbar  sind,  gehören  zu  der  - Erfindung;  denn 
sie  sind  nur  deren  Verwirklichung,  also  äquivalente  (gleich- 
wertige) Verfahren  zur  Erzielung  eines  gegebenen  Effektes. 
Als  patentrechtlich  äquivalent  sind  vor  allem  die  Fälle  der 
Isomerie  und  Homologie  zu  betrachten,  bei  welchen  durch 
einfache  Konstruktion,  d.  h.  durch  logische  Schlussfolge- 
rung, eine  Problemlösung  herbeigeführt  wird.  Es  sind  aber 
ausgenommen  diejenigen  Fälle,  welche  in  der  Reihe  der 
Homologen  und  Isomeren  einen  nicht  vorauszusehenden 
technischen  Effekt  herbeiführen.  Die  Erfindung  erstreckt 
sich  auf  später  entdeckte  Isomere  und  Homologe,  aber 
der  Rechtsanspruch  ist  durch  ein  neues  Patent,  ein  Zusatz- 
oder Abhängigkeitspatent  festzustellen.  Der  erste  Erfinder 
erhält  dies  als  Zusatz,  als  Erweiterung  seines  früheren  An- 
spruches, während  ein  fremder  Erfinder  nur  in  Abhängig- 
keit von  Ersterem  rechtlichen  Schutz  geniesst.  Letzterer 
bedarf  daher  der  Erlaubnis  zur  Benutzung  des  Verfahrens, 
sobald  aber  das  Hauptpatent  erlischt,  ist  das  Abhängigkeits- 
patent frei.  Eine  besondere  Art  der  Abhängigkeitspatente 
sind  die  Verbesserungspatente,  welche  sich  ebenfalls  in  dem 
Bereich  einer  anderen  Erfindung  bewegen  und  sogar  schein- 
bar negativ  sein  können,  wie  z.  B.  bei  der  Auslassung  eines 
früher  für  wesentlich  erachteten  Teiles.  Diese  Patente 
müssen  aber  der  Bedingung,  einen  besonderen  technischen 
Effekt  in  sich  zu  schliessen,  genügen. 

Von  allgemein  rechtlichem  Standpunkt  ist  noch  zu 
berücksichtigen,  dass  zwei  Erfindungen  mit  dem  gleichen 
Lösungsgedanken  nur  ein  Rechtsobjekt  sind,  auch  wenn 
sich  die  Identität  erst  später  herausstellt,  und  dass  eine  Er- 
findung mit  2 Lösungsgedanken  auch  zwei  Erfindungen 
enthält  selbst  für  den  Fall,  dass  der  Erfinder  dies  nicht 
hervorhob. 

Bezüglich  des  Thatbestandes  der  Erfindungen  ist  Folgen- 
des zu  beachten:  Das  Erfinderrecht  umfasst  die  Problem- 
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lösung  in  der  vollen  wissenschaftlichen  Tragweite,  selbst 
wenn  sie  von  dem  Erfinder  nicht  erkannt  oder  irrtümlich 
ausgelegt  war.  (Bei  englischen  Patenten  ist  jeder  Irrtum 
in  der  Auslegung  ein  Nichtigkeitsgrund.)  Es  wird  von  dem 
Erfinder  nur  eine  empirische  Kenntnis  seines  Verfahrens 
verlangt,  da  der  Endzweck  doch  nur  der  Schutz  des  prak- 
tisch verwertbaren  geistigen  Eigentums  ist;  er  muss  aber 
eine  genaue  Kenntnis  der  Bedingungen  besitzen,  welche 
bei  dem  Verfahren  die  Erreichung  des  bestimmten  Zieles 
ermöglichen,  so  dass  es  für  Sachkundige  nach  diesen  An- 
gaben reproduzierbar  ist.  Das  Fehldeuten  von  Nebenum- 
ständen odfer  die  nicht  abgeschlossene  Kenntnis  von 
Zwischenstadien  ist  kein  Grund  für  die  Nichtigkeit  des 
Patentes.  Für  das  Endstadium  des  Verfahrens  wird  aber 
eine  empirische  Kenntnis  gefordert. 

Es  erübrigt  noch  die  Kombinations-  und  Totalitäts- 
erfindungen zu  betrachten.  Jeder  Erfinder  hat  ein  Recht 
auf  alle  Problemlösungen,  welche  von  seiner  Lösungsidee 
beherrscht  werden.  Liegt  nun  ein  komplizierteres  Ver- 
fahren zur  Patentierung  vor,  so  bezeichnet  man  dies  als 
Kombinationserfindung,  wenn  letztere  das  Anfangsstadium, 
die  Werdensbedingungen  und  die  Problemlösung  als  er- 
kannt in  sich  schliesst.  Die  Kombinationserfindung  kann 
nun  bezüglich  des  Zwischenstadiums  eine  eigene  Durch- 
führungsidee enthalten,  wie  dies  der  Fall  ist,  wenn  das 
Zwischenstadium  eine  noch  erfindbare  Lösungsmöglichkeit 
darstellt.  Ist  also  die  Durchführungsidee  miterkannt,  so 
ist  sie  für  alle  damit  erzielbaren  Problemlösungen  erfunden. 
Es  besitzt  daher  eine  derartige  Kombinationserfindung 
soviel  Anrecht  auf  Patentschutz,  als  sie  gleichsam  kleine 
Lösungsideen  in  sich  schliesst,  und  nicht  bloss  soviel 
Rechtsschutz,  als  die  individuelle  Kombination  bietet.  Dies 
entspricht  dem  gerechtfertigten  Prinzip,  dass  einer  umfassen- 
deren Kenntnis  ein  umfassenderes  Recht  zugestanden  werden 
muss.  Bei  einfachen  Kombinationserfindungen  kommt  dies 
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selbstverständlich  nicht  in  Betracht.  Es  liegt  nun  eine 
Totalitätserfindung  vor,  wenn  der  Erfinder  die  Einzelheiten 
des  Zwischenstadiums  nicht  völlig,  wohl  aber  wesentliche 
Teilmomente  davon  empirisch  erkannt  hat,  durch  deren 
Fortschreiten  der  Endzweck  der  Gesamtkombination  er- 
reicht wird.  Der  Erfinder  hat  dann  soviel  Erfinderrecht, 
als  die  Teile  zum  Ausgangspunkt  von  Problemlösungen 
gemacht  werden  können.  Die  Darstellung  einer  Erfindung 
von  diesem  Standpunkte  hat  den  Vorteil,  dass  die  Durch- 
führungserfindung noch  rechtskräftig  bleibt,  selbst  wenn  die 
Kombinationserfindung  nichtig  erklärt  wird.  Ausserdem 
lassen  sich  auf  diese  Weise  abhängige  Erfindungen  in  ge- 
wissem Grade  unmöglich  machen. 

Die  Prinzipien  der  Patentgesetzgebung  (wie  sie  oben 
erörtert  sind)  werden  dem  Fabrikanten  und  Chemiker  ein 
Massstab  sein,  wie  er  das  Studienmaterial  von  Reaktionen, 
welches  ihm  vorliegt,  prüfen  wird,  ob  es  zu  einem  Antrag  auf 
Patenterteilung  bereits  geeignet  ist  und  ob  er  in  der  Erkennt- 
nis der  Tragweite  seiner  Lösungsidee  soweit  fortgeschritten 
ist,  dass  eine  Veröffentlichung  ohne  Nachteil  erfolgen  kann. 
Er  wird  alsdann  im  gegebenen  Fall  seine  Rechte  als  Patent- 
ansprüche formulieren;  es  wird  aber  an  ihn  auch  die  Not- 
wendigkeit herantreten,  sein  Eigentum  gegen  fremde  Ein- 
griffe und  Angriffe  zu  sichern  oder  seine  Kenntnisse  eines 
speziellen  Arbeitsgebietes  fruchtbringend  für  die  Entwick- 
lung neu  auftretender  Probleme  zu  gestalten.  Der  um- 
sichtige Fabrikant  bedarf  daher  ausser  seinen  Studienarbeiten 
einer  beständigen  sicheren  Kritik  der  Neuerscheinungen,  wie 
sie  deren  experimentelle  Prüfung  giebt.  Für  den  Chemiker, 
spec.  den  Praktikanten,  ergiebt  sich  aber  hieraus  die 
Notwendigkeit,  Patentangaben  vom  kritischen  Standpunkt 
aus  prüfen  und  deren  chemisch-technische  sowie  rechtliche 
Tragweite  beurteilen  zu  können.  Es  werden  aber  auch  die 
Vorarbeiten  für  selbständige  Forschungen  stets  auf  die 
Grenzen  der  patentrechtlichen  Gebiete  Rücksicht  zu  nehmen 
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haben,  woraus  sich  allgemein  die  Notwendigkeit  der  patent- 
rechtlichen Kenntnisse  ergiebt. 

Aufgaben:  Es  sind  an  der  Hand  der  gesammelten 
Patentschriften  oder  von  Friedländer’s  Fortschritte  der  Teer- 
farbenfabrikation Beispiele  für  die  verschiedenen  Patent- 
formen auszusuchen.  Ferner  sollen  die  Prinzipien,  welche 
für  die  Formulierung  der  Patentschriften  massgebend  sind, 
festgestellt  werden.  Zu  diesem  Zwecke  sind  die  Begründ- 
ung des  gewollten  technischen  Effektes,  die  Wahl  der 
Beispiele  und  die  Formulierung  der  Patentansprüche  an  ge- 
eigneten Beispielen  einer  vergleichenden,  kritischen  Prüfung 
zu  unterwerfen.  Die  Beziehungen  zwischen  ursprünglichem 
Patent  und  seinen  Zusätzen  sind  ebenfalls  bei  den  Studien 
zu  berücksichtigen. 

E.  Übungsbeispiele  für  das  Ausarbeiten  von 

Reaktionen  für  fabrikatorische  Zwecke. 

Darstellung  V071  Schwefelsäure  nach  dem  Kontakt- 
verfahren. 

Referat  der  Patente  Nr.  113932,  113933  und  119059. 

Verfahren  zur  Darstellung  von  Schwefelsäureanhydrid 
(Kontaktverfahren). 

Schweflige  Säure  verbindet  sich  bei  höherer  Tempe- 
ratur in  Gegenwart  von  Kontaktsubstanzen  (Platinasbest) 
mit  Sauerstoff  zu  Schwefelsäureanhydrid.  Bei  der  Ver- 
einigung wird  eine  grosse  Wärmemenge  frei, 

S02  + O = S03  + 22600  cal., 

so  dass  ihre  Temperatur  bis  zur  hellen  Glut  ansteigen  kann. 

'Oberhalb  einer  bestimmten  Temperaturgrenze  (von  43 o° 
an)  beginnt  aber  die  rückläufige  Zersetzung  des  Anhydrids 
in  S02  und  O.  Es  muss  daher  der  Apparat  und  damit 
das  Reaktionsgemisch  auf  einer  für  die  Reaktion  günstigen 
Temperatur  (ca.  400°)  erhalten  werden.  Diesen  Zweck  erreicht 
man  in  folgender  Weise.  Der  Apparat  besteht  aus  einer 
Anzahl  von  eisernen  Röhren,  deren  beiderseitige  Enden 
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in  je  einer  Kammer  vereint  sind.  Der  Rohrkörper  steht 
in  einem  Kessel,  welcher  als  Heizmantel  dient.  Die  Röhren 
sind  mit  der  Kontaktsubstanz  teilweise  angefüllt.  Der 
Platinasbest  lagert  auf  einer  grösseren  Anzahl  von  durch- 
lochten Thonplatten  (Kontaktelemente),  welche  unter 
Zwischenschaltung  kurzer  Thonstützen  übereinandergeschich- 
tet sind.  Die  Platten  füllen  die  Querschnitte  des  Rohres 
genau  aus.  Die  Röhren  werden  nun  zuerst  durch  eine 
Gasheizung  auf  die  nötige  Temperatur  gebracht,  bevor 
man  das  Gemisch  der  beiden  Gase  zuleitet,  durch  deren 
Vereinigung  vor  allem  die  obersten  Kontaktelemente  stark 
erhitzt  werden.  Da  alsdann  die  Reaktion  fortdauernd  einen 
Überschuss  von  Wärme  liefert,  so  ist  ein  Kühlen  der  Röhren 
nötig.  Hierzu  dienen  die  Gase,  welche  dadurch  gleich- 
zeitig vorgewärmt  und  auf  Reaktionstemperatur  gebracht 
werden.  Das  Gaszuleitungsrohr  ist  in  bestimmter  Länge 
von  einem  Heizmantel  behufs  Temperaturregulierung  um- 
geben. Es  mündet  unten  in  den  Kessel  ein  und  lässt  die 
Gase  durch  3,  in  verschiedener  Höhe  angebrachte  Zwischen- 
böden, mit  engen  konzentrischen  Ringen  um  die  Rohre 
herum,  aufsteigen.  Hierbei  wird  ein  intensives  Kühlen  der 
Rohre  und  Mischen  der  Gase  erreicht.  Ein  Zweigrohr  des 
Zuleitungsrohres  lässt  einen  Teil  der  Gase  direkt  in  den 
oberen  Teil  des  Kessels  treten,  um  die  oberen  Teile  der 
Rohre  energischer  zu  kühlen.  Das  Zuströmen  der  Gase 
wird  so  geleitet,  dass  sie  die  dauernd  kontrollierte  Reaktions- 
temperatur erreichen.  Die  Gase  treten  alsdann  durch  den 
fächerartigen  Mischapparat  in  die  obere  Rohrkammer  und 
von  hier  aus  in  die  einzelnen  Röhren.  Während  sie  die 
Kontaktelemente  durchströmen,  findet  die  Reaktion  statt 
und  von  der  unteren  Gaskammer  aus  wird  dann  die  an- 
hydridhaltige Luft  nach  der  Kondensation,  Vorlagen  von 
konzentrierter  und  verdünnter  Schwefelsäure,  oder  nur 
98°/0iger  Schwefelsäure,  geleitet.  Der  Gasstrom  wird  durch 
einen  Ventilator  angetrieben. 
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Das  Wesentliche  der  Fabrikation  ist  nun  die  Her- 
stellung eines  genügend  reinen  Gasgemisches.  An  Stelle 
der  reinen  Gase  werden  aus  Preisrücksichten  die  abziehen- 
den Röstgase  der  Pyrit-  und  Blendeöfen  verwendet.  Diese 
Gase  enthalten  aber  Beimengungen,  welche  die  Wirksam- 
keit der  Kontaktsubstanz  einschränken  oder  völlig  aufheben. 
Ihre  Wirkung  ist  eine  rein  mechanische,  wie  z.  B.  bei  dem 
Eisenoxyd-,  Quarzstaub,  den  Nebeln  unverbrannten  Schwefels 
oder  anderer  Substanzen  (Sb,  Bi,  Pb,  Zn,  Fe),  welche 
die  Kontaktsubstanz  einhüllen,  oder  eine  direkt  schä- 
digende, gleichsam  vergiftende,  wie  dies  bei  Arsen, 
Arsenwasserstoff  der  Fall  ist.  Diesen  Einflüssen  wird 
nun  in  folgender  Weise  vorgebeugt.  Man  sorgt  erstens 
für  eine  möglichst  vollständige  Verbrennung  in  den  Röstöfen, 
indem  man  die  Gase  gut  durchmischt.  Zu  obigem  Zwecke 
wird  ferner  in  die  Mischkammern  der  Öfen  Wasserdampf 
eingeblasen  und  zwar  soviel,  dass  sich  beim  Abkühlen  der 
Gase  verdünnte  Schwefelsäure,  z.  B.  solche  von  10  bis  40° 
Be.  bilden  kann;  denn  Schwefelsäure  ist  stets  in  den  Röst- 
gasen vorhanden.  Die  so  vorgekühlten  Gase  werden  nun 
kräftigst  gewaschen  in  einem  System  von  Gefässen,  welche 
nach  dem  Prinzip  der  Waschflaschen  eingerichtet  sind. 
Rieseltürme  sind  für  diese  Zwecke  nicht  verwendbar.  Als 
Waschflüssigkeit  dient  Wasser,  welches  dann  später  als 
mehr  oder  minder  konzentrierte  Schwefelsäure  abgezogen 
wird.  Die  gewaschenen  Gase  werden  hierauf  getrocknet 
und  durch  die  Bewegungsmaschinen  den  Kontaktapparaten 
zugeführt.  Behufs  Kontrolle  der  Reinigungsarbeiten  lässt 
man  das  Gas  durch  ein  einige  Meter  langes  Beobachtungs- 
rohr strömen.  Letzteres  kann  durchleuchtet  werden,  so 
dass  das  Auge  im  Hinblicken  auf  die  Lichtquelle  jedes 
etwaige  Auftreten  von  Nebel  oder  Staub  wahrzunehmen 
vermag.  Für  den  Nachweis  von  Arsen,  ev.  auch  Phosphor- 
wasserstoff und  Quecksilberdämpfen  lässt  man  die  Gase  in 
einer  Zweigleitung  durch  eine  Waschflasche  mit  destilliertem 
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Wasser  strömen.  Der  weitere  Nachweis  erfolgt  in  üblicher 
Weise.  — Die  Verteilung  der  einströmenden  Gase  wird  so 
geleitet,  dass  2/3  der  gesamten  Menge  am  Boden  und  x/3 
direkt  eingeführt  wird.  Die  Temperatur  der  in  den  Kon- 
taktraum tretenden  Gase  sei  ca.  380°,  diejenige  der  aus- 
tretenden ca.  230 — 240°.  — Es  können  in  einer  Röhre  in 
24  Stunden  40 — 50  kg  Anhydrid  bei  einem  Umsatz  von 
96 — 98  °/0  der  angewandten  schwefligen  Säure  erzeugt 
werden.  — 

Es  ist  nun  auf  Grund  vorstehender  Angaben  eine  Ver- 
suchsanordnung auszu wählen,  durch  welche  die  Einzel- 
bedingungen der  Reaktion  festgelegt  werden.  Für  die  Ver- 
suche selbst  sind  folgende  Gesichtspunkte  zu  berück- 
sichtigen: 

1)  Wie  gross  ist  der  prozentische  Umsatz  eines  den 
Röstgasen  analog  zusammengesetzten  Gemisches  von  7 Vol  °/0 
S02,  10  Vol  % O,  83  Vol  % N.  (2  S02 : 3Ü2)  bei  ausge- 
wählten Temperaturgraden  zwischen  200  und  5000?  Wie 
verhält  sich  ein  Gasgemisch  von  2 — 3 Vol  °/0  S02  bei  der 
günstigsten  Temperatur? 

2)  Inwiefern  ist  die  Ausbeute  von  der  Platinmenge 
abhängig  und  wie  gross  ist  der  schädigende  Einfluss  von 
Arsen.  Empfiehlt  es  sich,  die  Oxydation  der  schwefligen 
Säure  stufenweise  in  zwei  getrennten  Räumen  vorzunehmen, 
welche  z.  B.  mit  15  bezw.  85  °/0  der  nötigen  Platinmenge 
beschickt  sind.  — (Rentabilität  des  alten  und  neuen  Schwefel- 
säureverfahrens siehe  Zeitschrift  für  angewandte  Chemie 
1902,  242 — 257  oder  Chemische  Zeitschrift  I,  S.  450.) 

Der  Ammoniak-Sodaprozess. 

Der  Praktikant  studiere  die  in  der  Zeitschrift  für  an- 
gewandte Chemie  Jahrgang  1893  Seite  139,  165,  224,  256 
erschienene  Abhandlung  von  H.  Fassbender  über  das 
Thema:  Destillationsapparate,  Dampfmaschinen  und  Dampf- 
verbrauch  der  Ammoniaksodafabrikation. 
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Elektrolyse  von  Chloralkalien  ?iach  dem  Glocke7i- 

v erfahren. 

Engl.  Patent  Nr.  16128  vom  Jahre  1898. 

Bei  der  Elektrolyse  von  Chloralkalien  kann  die  Tren- 
nung der  Anoden-  und  Kathodenflüssigkeit  ohne  Diaphragma, 
lediglich  durch  den  Unterschied  in  den  spec.  Gewichten 
beider  erfolgen.  Der  Apparat,  welcher  hierzu  dient,  ist  in 
folgender  Weise  konstruiert: 

Die  Anode  befindet  sich  innerhalb  einer  Glocke,  deren 
untere  Kante  in  ziemlicher  Tiefe  darunter  liegt.  Zu 

beiden  Seiten  der  Glocke  sind  die  Kathoden  angebracht. 
In  dem  Raum  zwischen  der  Kante  der  Anode  und  der 
(Glockenkante,  der  für  den  Erfolg  des  Verfahrens  von 
j grösster  Bedeutung  ist,  bildet  sich  während  der  Elektrolyse 
eeine  Flüssigkeitsschicht  in  der  Weise,  dass  die  mit  Chlor 
ggesättigte  Anodenflüssigkeit  über  der  Kathodenflüssigkeit 
zu  liegen  kommt.  Letztere  nimmt  von  oben  nach  unten 
an  Stärke  zu  und  erreicht  den  Höhepunkt  an  der  Glocken- 
i Öffnung  und  im  übrigen  Kathodenraum  ausserhalb  der 
(Glocke.  Im  weiteren  Verlauf  der  Elektrolyse  nähert  sich 
die  trennende  Schicht,  die  sowohl  chlor-  wie  alkalifrei  ist, 
.allmählich  der  Anode.  Zur  Vermeidung  der  hierdurch 
auftretenden  sekundären  Reaktionen  wird  durch  ein  Rohr 
•kontinuierlich  oder  in  kurzen  Zwischenräumen  der  Elektro- 
lyt in  die  Glocke  geleitet.  Diese  Art  der  Zuleitung  ist 
wesentlich  verschieden  von  früheren  Verfahren.  Während 
nach  den  älteren  Verfahren  die  Vermischung  der  Anoden- 
und  Kathodenflüssigkeit  durch  eine  eingeschobene  Schicht 
'von  frisch  zugeführtem  Elektrolyt  vermieden  werden  sollte, 
wird  nach  diesem  Verfahren  durch  Einführung  des  Elektro- 
lyten von  oben  in  den  Anodenraum  die  Flüssigkeit  hier- 
selbst  auf  gleichbleibender  Stärke  gehalten  und  der  frische 
Elektrolyt  mit  der  Flüssigkeit  vermischt.  Das  freiwer- 
dende Gas  unterstützt  diesen  Mischungsprozess.  Nach  der 
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Geschwindigkeit  der  aufwärts  strebenden  Alkalilösung  (die  sich 
nach  der  Strommenge  richtet)  reguliert  man  die  Menge  des 
eintretenden  Elektrolyten,  wodurch  die  Lage  der  neutralen 
trennenden  Schicht  unverändert  bleibt.  Die  Alkalilösung 
verlässt  den  Kathodenraum  durch  einen  Überlauf  mit 
derselben  Geschwindigkeit,  mit  welcher  der  Elektrolyt  zu- 
geleitet wird.  Ein  ev.  Eindringen  der  mit  Chlor  gesättigten 
Anodenflüssigkeit  in  den  Kathodenraum  hat  nur  geringe 
nachteilige  Wirkungen,  da  das  Chlor  in  starker  Alkali- 
chloridlösung sehr  wenig  löslich  ist.  Das  entwickelte 
Chlor  wird  durch  ein  besonderes  Rohr  abgeleitet;  der 
Wasserstoff  an  den  Kathoden  entweicht  in  die  Atmosphäre. 

Aufgabe : Es  ist  bei  verschiedenen  Konzentrationen 

von  Chlorkaliumlösungen  (15,  20,  25%)  die  Gesamtausbeute 
und  an  KOH  an  CI  (in  Grammen  als  aktiver  Sauerstoff) 
sowie  die  zugehörige  Stromausbeute  festzustellen.  Ferner  ist 
der  Einfluss  der  Temperatur  auf  die  Ausbeute  zu  ermitteln 
und  die  Zusammensetzung  der  verschiedenen  Schichten  der 
Anodenlösung,  wenn  die  Elektrolyse  bei  Zimmertemperatur 
vorgenommen  wird.  Es  ist  alsdann  noch  zu  prüfen,  ob  Ver- 
luste an  der  theoretisch  berechneten  Stromausbeute,  vor 
allem  durch  die  Beteiligung  der  Hydroxyl-Ionen,  an  der 
Stromleitung  und  deren  Reaktionsfähigkeit  mit  Chlor  be- 
dingt sind.  Zuletzt  sind  die  Vorgänge  bei  kontinuierlichem 
Betrieb  zu  studieren.  Vorteilhaft  elektrolysiert  man  erst 
1 — 2 Tage  und  lässt  dann  pro  Tag  1 Liter  Chlorkalium- 
lösung zufliessen.  Als  Stromstärke  wähle  man  2 Ampere. 

Für  die  Versuche  dienen  zwei  Apparate,  welche  in 
folgender  Weise  hergestellt  sind  und  sich  wesentlich  nur 
durch  die  Form  der  Glocke  (schmale  und  breite  Form) 
unterscheiden.  Der  eine  Apparat  besteht  aus  einem  Stand- 
glas, in  welches  ein  schmales  glockenförmiges  Gefäss,  dessen 
obere  Öffnung  durch  einen  Kautschukstopfen  mit  drei 
Durchbohrungen  verschlossen  ist,  eingesenkt  ist.  Der 
Stopfen  trägt  in  der  Mitte  eine  wagerecht  stehende  Anode 
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aus  Platindrahtnetz,  an  den  Seiten  ein  zweifach  rechtwinklig 
gebogenes  Glasrohr,  welches  nach  einer  Vorlage  mit  Natron- 
lauge führt,  und  ein  rechtwinklig  gebogenes  Rohr  mit  Kaut- 
schukschlauch nebst  Quetschhahn.  Durch  letzteres  wird 
nach  beendigtem  Versuch  Luft  eingeblasen,  um  das  im 
Anodenraum  angesammelte  Chlor  nach  der  Vorlage  zu 
treiben.  Die  Glocke  trägt  eine  Centimeterteilung.  Als 
Kathoden  dienen  zwei  z.  B.  9 cm  lange  und  6 cm  breite 
senkrecht  eingehängte  Platinbleche,  welche  bis  nahe  zum 
unteren  Rande  der  Glocke  herabreichen.  Für  die  Mes- 
sungen verwendet  man  ein  Kupfervoltameter,  Amperemeter 
und  ein  Voltmeter.  Für  den  Apparat  seien  an  Stelle  der 
Platinelektroden  auch  solche  aus  Kohle  bezw.  Eisen  vor- 
gesehen. — Der  zweite  Apparat  wird  z.  B.  aus  einer  ab- 
gesprengten Flasche,  welche  z.  B.  einen  Durchmesser  von 
19  cm  hat  und  einen  Überlauf  in  n cm  Höhe  trägt,  und 
einer  anderen  Flasche  von  13  cm  Durchmesser,  als  Glocke 
dienend,  zusammengestellt.  Als  Anode  dient  eine  Kohle 
'■von  55  qcm  Oberfläche,  als  Kathode  ein  8 mm  dicker 
Eisendraht,  welcher  die  Glocke  in  1 cm  Entfernung  von 
i ihrem  unteren  Rande  umschliesst. 

Die  analytische  Bestimmung  der  einzelnen  Bestandteile 
kann  in  folgender  Weise  vorgenommen  werden.  Das  Chlor, 
welches  sich  nach  Unterbrechung  der  Elektrolyse  im  Anoden- 
iraum  befindet,  wird  in  Jodkaliumlösung  aufgefangen.  Ebenso 
diejenige  Menge,  welche  aus  der  genau  bis  zur  Trennungs- 
zone abgeheberten  Anodenlösung  durch  Einblasen  von  Luft 
((die  Lösung  wird  in  eine  Art  Waschflasche  gegeben)  ver- 
i drängt  wird.  Es  wird  alsdann  in  üblicher  Weise  in  einem 
-gemessenen  Teil  der  vorgelegten  Kalilauge  das  Hypochlorit 
jodometrisch  bestimmt  und  bei  der  Berechnung  das  Titra- 
tionsergebnis der  Jodkaliumlösung  zugefügt.  In  der  Anoden- 
lösung wird  nach  dem  Ansäuern  mit  chlorfreier  Salpeter- 
säure die  Chloridkonzentration  massanalytisch  bestimmt. 
Die  Menge  freier  HOC1  ermittelt  man  in  der  Weise,  dass 
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man  neutralisiertes  Wasserstoffsuperoxyd  hinzufügt  und  die 
alsdann  gebildete  Salzsäure  mit  Natronlauge  titriert.  Die 
Gesamtmenge  des  Alkalis  wird  durch  Titration  eines  ali- 
quoten Teiles  der  Kathodenflüssigkeit  mit  H2S04  be- 
stimmt. Für  Ermittlung  der  Zusammensetzung  der  einzelnen 
Schichten  der  Anodenlösung  sind  i ccm-Proben  zu  ziehen. 

Anhang. 

Berechnung  elektrolytischer  Anlagen. 

Die  Laboratoriumsversuche  stellen  die  günstigsten  Be- 
dingungen für  die  in  Betracht  kommende  Elektrolyse  fest. 
Es  ist  damit  bekannt,  welche  Menge  von  Erzeugnis  pro 
Ampere-Stunde  bei  gegebener  Spannung  gewonnen  werden 
kann.  Auf  Grund  der  Laboratoriumsausbeute  wird  die  An- 
zahl von  Amperestunden  (A.  Std.)  berechnet,  welche  der 
gewünschten  Tagesproduktion  entspricht.  Bildet  man  als 
dann  das  Produkt  aus  dieser  Stundenanzahl  und  der  be- 
kannten Spannung,  so  erhält  man  den  Wert  der  nötigen 
Arbeitsleistung,  d.  h.  die  Anzahl  der  Voltamperestunden. 
Da  nun  736  Voltamperestunden  einer  elektrischen  Pferde- 
kraftstunde  entsprechen,  so  giebt: 

Anzahl  der  Voltamp.st.  . . . . . _ ~ ~ . 

—7 — = Anzahl  der  el.P.S. Stunden. 

736 

Anzahl  der  el.P.S.Std.  _ . , „ „ 

= Leistung  bezw.  Grosse  der  Dynamo- 
maschine (bei  2 4 ständiger  Arbeitszeit). 

Von  letzterem  Werte  können  nur  0,8 — 0,9  als  that- 
sächlich  erzielbarer  Nutzeffekt  gerechnet  werden.  Infolge- 
dessen ist  eine  entsprechende  Umrechnung  vorzunehmen. 

Bei  Berechnung  der  Abmessungen  der  Dynamomaschine 
ist  Folgendes  zu  berücksichtigen: 

Je  mehr  Bäder  man  hintereinander  schaltet,  um  so 
niedriger  kann  die  Stromstärke  gewählt  werden.  Die  Spann- 
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ung  wächst  aber  in  dem  gleichen  Verhältnis.  Aus  der 
Reihe  der  einzelnen  Möglichkeiten  ist  eine  geeignete  Wahl 
zu  treffen. 


Voltamperestd.  ,,  x • tt  ii  > 

= stündliche  Leistung  an  Voltampere. 

24 

n Bäder  bedingen  die  n fache  der  ursprünglichen  Span- 
nung a (bei  Ineinanderschaltung). 

n Bäder  setzen  die  stündlich  zu  liefernde  Stromstärke 

1 . . / 

auf  — herab.  Die  erforderliche  Amperezahl  des  Dynamos 

, . , ..  , Voltampere anzahl 

bei  aVolt  betragt  also:  — — ^-rr 

0 n.a.Volt 


Wurde  hingegen  ein  bestimmter  Wert  für  die  Strom- 
stärke des  Dynamos  gewählt,  so  ist  die  Zahl  der  Volt- 
ampere durch  jene  der  Stromstärke  zu  dividieren,  um  die 
zugehörige  Spannung  zu  ermitteln.  Letzterer  Wert  durch 
a dividiert  giebt  die  Anzahl  der  nötigen  Bäder. 

Die  Laboratoriumsversuche  hatten  den  geeignetsten 
Wert  für  die  Stromdichte  ergeben.  Letztere  wird  pro  1 qm 
berechnet.  Man  erhält  nun  die  Grösse  der  Kathodenober- 
fläche pro  Bad,  indem  man  die  Amperezahl  des  Dynamos 
durch  die  Stromdichte  dividiert.  Sind  hierauf  für  die 
Einzelelektroden  günstige  Masse  festgelegt,  so  giebt  der 
Quotient  aus  Kathodenoberfläche  und  doppelter  Oberfläche 
des  Elektrodenbleches  die  Anzahl  der  benötigten  Elektroden. 

Die  Dimensionen  (lichte  Länge  und  Breite)  des  Bades 
lassen  sich  berechnen,  wenn  man  für  die  Entfernung  der 
einzelnen  Elektrodenbleche  mindestens  4 — 5 cm  ansetzt  und 
einen  gleichen  Raum  an  den  beiden  Seiten  freilässt.  Die 
Tiefe  des  Bades  ist  so  zu  wählen,  dass  oben  ein  Rand 
von  mindestens  10  cm  vorgesehen  ist.  Hierauf  wird  unter 
Abzug  des  Elektrodenvolumens  der  Laugeninhalt  des  Bades 
berechnet. 

Die  Zeit,  welche  die  Elektrolyse  dieser  Badflüssigkeit 
erfordert,  lässt  sich  ebenfalls  berechnen.  Unter  Zugrunde- 
legung  der  Laboratoriumsausbeute  pro  1 1 Lösung  ist  zuerst 
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die  erzielbare  Produktmenge  zu  bestimmen.  Wird  nun  pro 
i Amperestunde  und  dann  pro  Gesamtzahl  der  im  Bade 
thätigen  Ampere  die  stündliche  Leistung  berechnet,  so  giebt 
der  Quotient  aus  erzielbarer  Produktmenge  und  der  erziel- 
baren stündlichen  Leistung  die  Anzahl  von  Stunden,  welche 
die  Aufarbeitung  des  Badinhaltes  erfordert.  Nach  dieser 
Zeit  kann  das  Bad  neu  beschickt  werden;  es  sind  daher 
noch  Sammel-Bassins  für  die  jeweilig  im  Betrieb  erhaltenen 
Mengen  von  Lösung  vorzusehen. 

Calciumcarbid. 

Herstellungskosten  von  1000  kg  Calciumcarbid. 

i)  Allgemein  gehaltene  und  reichlich  bemessene  Kal- 
kulation (Kostenvoranschlag)  unter  Berücksichtigung  ver- 
schiedener Krafterzeugung. 

Die  Einheit  der  elektrischen  Arbeit  ist  das  Produkt 
der  Stromstärke  und  Spannung  (elektromotorischen  Kraft) 
und  wird  mit  Voltampere  oder  Watt  bezeichnet. 

1000  Voltampere  = i Kilowatt;  736  Voltampere  = 
1 elektrische  Pferdekraft.  Ein  Watt  erzeugt  pro  Sekunde 
0,24  gr  Kalorien  Wärme,  eine  e.  PS.  mithin  736  X 0,24  = 
176,64  Kalorien  pro  Sekunde. 

Eine  elektrische  Pferdekraft  würde  theoretisch  9,38  kg 
Calciumcarbid  pro  24  Stunden  liefern,  wenn  man  von  der 
Erhitzung  des  Reaktionsgemisches  auf  die  Reaktionstempe- 
ratur von  3000°  und  der  hierzu  nötigen  Wärmemenge 
absieht. 

CaO  4-  3 C ==  CaC2  + CO. 

Die  Bildungswärme  des  Calciumoxydes  ist  pro  Gramm- 
Mol.  — 132  c. 

Ca  + O = CaO  + 132  c. 

Die  der  Reaktion  zu  gute  kommende  Bildungswärme 
des  Kohlenoxydes  pro  Gramm-Mol.  = 280. 

C + O = CO  + 28  c. 


Herstellungskosten  von  iooo  kg  Calqiumcarbid. 
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Es  bleiben  daher  104  c,  welche  durch  den  elektrischen 
Strom  aufgebracht  werden  müssen , um  die  Reaktion  zu 
ermöglichen.  Ferner  ist 

1 Std.  Watt  = 0,864  c;  1 gr  Gramm-Mol.  (64  gr)  Carbid 
erfordert  104:  0,864  c = 120,4  Std.-Watt;  1 Std.  Watt  = 
0,5316  gr  Carbid.  1 e.PS.  liefert  also  in  24  Stunden  9,38  kg 
Carbid. 

Man  rechnet  (reichlich)  für  die  Carbiddarstellung  auf 
1 kg  Carbid  1,3  kg  Kohle  (theor.  0,6  kg)  und  1,4  kg  Kalk 
(theor.  0,9  kg).  Es  erfordern  zur  Erhitzung  auf  3000° 

1.3  kg  Kohle  = 1950  c 

1.4  kg  Kalk  = 840  c 

2790  c = 3230  Std.-Watt 

Für  1 kg  Carbid  sind  somit  nötig 

zur  Erhitzung  des  Materiales  3230  Std.-Watt 
zur  Bildung  1900  „ „ 

5130  Std.-Watt 

Mithin  gäbe  praktisch  1 e.PS.  in  24  Stunden  3,44  kg 
Carbid. 

Für  den  kontinuierlichen  Schmelzprozess  gehen  aber 
nur  jene  Wärmemengen  verloren,  welche  der  Ofen  aus- 
strahlt, welche  das  entwickelte  heisse  Kohlenoxyd  mit  fort- 
nimmt und  welche  in  dem  aus  dem  Ofen  genommenen 
heissen  Carbid  enthalten  sind.  Es  kann  daher  auf  die 
gleiche  Menge  zugeführter  Energie  die  Ausbeute  bis  auf 
5 kg  erhöht  werden. 

Es  benötigten  also  1000  kg  Carbid  200  Kilowatt,  die 
zur  Erzeugung  rund  272  Pferdekräfte  erfordern.  Letztere 
müssen  an  den  Elektroden  frei  verfügbar  sein.  Rechnet 
man  nun  25%  Kraftverlust,  so  müssen  an  der  Welle  des 
Betriebsmotors  340  PS.  verfügbar  sein  oder,  wenn  man  auch 
für  die  elektrische  Maschine  einen  Energieverlust  von  25% 
rechnet,  425  PS.  Für  Verluste  in  der  Leitung  seien  7% 
angesetzt.  Es  ist  daher  für  eine  tägliche  Erzeugung  von 
1000  kg  Carbid  eine  Betriebsmaschine  von  450  PS.  nötig. 

34* 
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Die  Kosten  für  die  unausgebaute  Wasserkraft  betragen 
pro  Pferdestärke  im  Mittel  ioo  Mk.;  für  die  ausgebaute 
inkl.  der  Kosten  für  Turbinen  und  Rohrleitungen  sind  pro 
PS.  200  Mk.,  für  die  Gesamtkosten  einer  Pferdekraft  also 
300  Mk.  zu  rechnen.  Eine  Anlage  von  450  Pferdekräften 
würde  also  135  000  Mk.  kosten,  und  wenn  man  für  deren 
Amortisation  io°/0  rechnet,  so  würden  sich  die  jährlichen 
Erzeugungskosten  auf  13  500  Mk.  stellen. 

Die  Kosten  einer  Dampfkraftanlage  sind  folgende: 

Eine  Verbund- Ventilmaschine  von  450  effektiven  und 
500  indizierten  Pferdestärken  mit  Kondensation,  konstruiert 
für  8 bis  9 Atmosphären  Überdruck,  kostet  einschliesslich 
allen  Zubehörs  43  000  Mk.  Ein  Röhrendampfkessel  von 
258  qm  Heizfläche,  bestehend  z.  B.  aus  160  Röhren  von 
95  mm  Durchmesser,  5000  mm  Länge,  mit  einem  Ober- 
kessel von  1350  mm  Durchmesser  und  6500  mm  Länge, 
konstruiert  für  einen  Konzessionsdruck  von  8 Atmosphären, 
kostet  13000  Mk.  Die  gesamte  übrige  Einrichtung  kostet 
rund  47  000  Mk.  Die  Gebäude  sind  in  diesem  Preis  nicht 
inbegriffen. 

Rechnet  man  nun,  dass  1 kg  Steinkohle  ca.  8 kg,  1 kg 
Braunkohle  3 kg  Dampf  liefert,  und  dass  pro  Pferdestärke 
6,5  kg  Dampf  nötig  sind,  so  ergiebt  sich  ein  täglicher 
2 4stündiger  Brennstoff  bedarf  von 

^ ^ 24  = 23  400  kg  Braunkohle, 


— 5><4SR><^4  _ kg  Steinkohle. 

Es  kostet  1 Tonne  der  Kohlen  3 bezw.  9 Mk.,  also 
betragen  die  Tagesausgaben  70,20  bezw.  78,97  Mk. ; die 
Auslagen  pro  Jahr  mit  300  Arbeitstagen  belaufen  sich  auf 
21  060  bezw.  23  691  Mk. 

Die  jährlichen  Kosten  für  Krafterzeugung  werden  noch 
um  den  Betrag  der  Amortisation  für  Kessel  und  Maschine 
= 1 o°/0  von  56000  Mk.  — 5600  Mk.  erhöht,  so  dass  sie 
im  Ganzen  sich  auf  29691  Mk.  belaufen. 


\ 
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Es  kostet  also  (bei  Steinkohlefeuerung)  die  effektive 
Pferdekraft  pro  Jahr  rund  108  Mk. 

Die  Tagesausgaben  für  iooo  kg  Carbid  betragen  für 
Wasserbetrieb  178  Mk.,  wovon  auf  die  Kraftkosten  50  Mk. 
kommen;  für  Dampfbetrieb  sind  234  Mk.  anzurechnen,  näm- 
lich 52  Mk.  für  Rohmaterialien,  16  Mk.  für  Elektroden, 
68  Mk.  Löhne,  Steuern,  Schmiermittel,  Amortisation  etc., 
98  Mk.  für  Krafterzeugung. 

Bei  der  Kalkulation  sind  noch  die  Transportkosten, 
welche  der  entfernten  Lage  wegen  bei  Wasserbetrieben 
meist  höher  sind,  zu  berücksichtigen.  Nimmt  man  einen 
bestimmten  Yerkaufswert  an,  so  ist  obiger  Betrag  zu  dem 
Einstandspreis  zu  schlagen,  wenn  man  den  eigentlichen 
Nutzen  bezeichnen  will.  Es  kann  hierbei  leicht  der 
Vergleich  zu  Gunsten  der  Fabrikation  mit  Dampfbetrieb 
ausfallen. 

2)  Specielle  Kalkulation  des  Betriebes. 

Herstellungskosten  pro  Tonne  Carbid: 

1)  Rohmaterial: 

650  kg  Kohle  (ä  32  Mk.  pro  Tonne)  20,80  Mk. 

940  kg  Kalk  (ä  16  Mk.  pro  Tonne  bei 
einem  Preis  von  3,20  Mk.  pro  1 t Kalk- 
stein und  einem  Verbrauch  von  300  kg 
Kohle  zum  Brennen  von  iooo  kg  Kalk- 


stein) 

Elektroden 


IS^°5  » 

I3;20  „ 


2)  Kraft: 


ca.  6400  Pferdekraftstunden  bei  einem  Preise 


von  40  Mk.  pro  Jahr  und  Pferdekraft 


für  die  Carbiderzeugung  36,65  „ 


ca.  200  Pferdekräfte  pro  Tonne  Carbid  für 
Zerkleinerung,  Transport,  Elektrodenher- 
stellung, Energieverlust  in  den  Leit- 
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ungen  etc.  bei  einer  Produktion  von  6,5  t 

P“  Tag  (=^f) 

3)  Handarbeit: 

21  Tages-  und  9 Nachtarbeiter  zu  3,20  Mk. 

(_  3°  • 3>2°  \ 

V 6,5  ) 

4)  Amortisation  des  Materials  und  der  Einrich- 
tung 

5)  Generalunkosten  (Gehälter,  Steuern,  Patent- 
licenzen,  Mieten,  Heizung,  Fuhrwerk,  Bureau- 
kosten) 

6)  Transport  von  der  Fabrik  zum  Bahnhof 

7)  Reparaturen  und  Erneuerung  des  Materials 

Summa  149,00  Mk. 

Davon  geht  ab  der  sich  aus  der  billigeren  Her- 
stellung der  Emballage  ergebende  Gewinn  4,00  „ 
Selbstkostenpreis  von  1000  kg  Carbid  = Summa  145,00  Mk. 


Gewinnung  von  Chlorkalium  aus  Carnallit. 

Patent  Nr.  102075. 

Die  Kalirohsalze,  insbesondere  die  chlormagnesium- 
armen sog.  Sylvinite  (Gemenge  aus  KCl  und  NaCl)  und 
Hartsalze  (Gemenge  aus  KCl,  NaCl,  MgS04  und  Spuren 
von  MgCl2)  werden  nach  genügender  Zerkleinerung  mit 
Mutterlauge  erhitzt;  die  Lauge  wird  dann  abgezogen  und 
möglichst  schnell  unter  Rühren  gekühlt.  Das  ausgefallene 
Salzgemenge  wird  von  der  Mutterlauge  getrennt  und  bildet 
nach  dem  Trocknen  das  fertige  Produkt.  Die  Mutterlauge 
wird  zu  der  nächsten  Operation  in  die  Lösekessel  zurück- 
gegeben. — Das  Verfahren  beruht  darauf,  dass  die  Lös- 
lichkeit des  Chlorkaliums  in  gesättigter  Steinsalzlauge  bei 
1 oo°  etwa  40%,  bei  + io°  12,5%  beträgt  und  bei  Tem- 
peraturen von  — io°  und  tiefer  nur  noch  gering  ist,  während 
die  Lösungsfähigkeit  einer  solchen  Lauge  für  etwa  aus- 


4.00  Mk. 

14,80  „ 
19,90  „ 

16,20  „ 

2)4°  )) 

6.00  ,, 
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geschiedenes  Steinsalz  bei  Temperaturerniedrigung  stetig 
wächst. 


Beispiel:  1000  kg  Hartsalz  von  der  Zusammensetzung 

Unlöslicher  Rückstand 

0,67% 

Wasser 

6,62 

Magnesiumsulfat 

27.36 

Magnesiumchlorid 

o.54 

Kaliumchlorid 

16,84 

Natriumchlorid 

47.97 

wurden  mit  1660  kg  Mutterlauge  (aus  vorhergehender 
gleicher  Operation  gewonnen)  unter  stetem  Rühren  im  Löse- 
kessel zum  Sieden  erhitzt.  Die  heisse  Lauge  wurde  ab- 
gezogen und  möglichst  schnell  unter  Rühren  auf — io°  ab- 
gekühlt. Das  als  feines,  schneeweisses  Pulver  ausfallende 
Chlorkalium  wurde  abgeschleudert  und  getrocknet.  Die 
Mutterlauge  wurde  zur  nächsten  Operation  in  den  Prozess 
zurückgeführt.  Das  Produkt  zeigte  ohne  Decken  einen 
Gehalt  von  81,6%  KCl  und  betrug  192  kg;  der  Löserück- 
stand zeigte  ohne  Decken  einen  Gehalt  von  2,5 °/0  KCl  und 
betrug  864  kg. 

Patent  Nr.  91906. 

Carnallit  wird  auf  etwa  167°  erhitzt,  wobei  er  etwa 
3/4  seines  Chlorkaliumgehaltes  in  fester  Form  absetzt, 
während  der  Rest  davon  und  das  gesamte  Chlormagnesium 
in  Lösung  geht.  Man  trennt  nun  die  Lösung  von  dem 
Chlorkalium,  sei  es  durch  Pressen  oder  blosses  Abgiessen. 
Das  so  erhaltene  Chlorkalium,  welches  auch  noch  die 
Verunreinigungen  des  natürlichen  Carnallits  enthält,  ist 
schon  sehr  hochprozentig  und  kann  hierauf  auf  gewöhn- 
liche Weise  durch  Umkrystallisieren  ganz  rein  erhalten 
werden.  Die  Lösung  wird  auf  etwa  1150  abgekühlt,  bei 
welcher  Temperatur  sich  das  zurückgebliebene  Chlorkalium 
fast  völlig  als  Carnallit  absetzt,  während  die  nunmehr  noch 
zurückbleibende  Lösung  fast  reines,  nur  noch  sehr  wenig 
Chlorkalium  enthaltendes  wasserhaltiges  Chlormagnesium 
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darstellt.  Die  Lösung  wird  bei  1150  vom  Carnallit  wieder 
durch  Pressen  oder  auch  durch  blosses  Abgiessen  getrennt 
und  stellt  erstarrt  ein  fast  reines  Chlormagnesium  dar.  Der 
abgesetzte  Carnallit  wird  wie  oben  neuerdings  auf  Chlor- 
kalium verarbeitet.  Da  die  in  dem  Carnallit  entstehende, 
mit  Chlorkalium  in  Berührung  befindliche  Lösung  im  offenen 
Gefässe  bei  167°  bereits  siedet,  so  nimmt  man  die  Er- 
hitzung des  Carnallits  und  die  erste  Trennung  zweckmässig 
im  geschlossenen  Gefässe  vor;  es  ist  aber  auch  möglich, 
im  offenen  Gefässe  zu  arbeiten,  wenn  die  Trennung  so 
rasch  vorgenommen  wird,  dass  nicht  zu  viel  Wasser  ver- 
dampft. 

Patent  Nr.  99957.  Darstellung  von  Chlorkalium  und 
Chlormagnesium  aus  Carnallit. 

Das  Verfahren  des  Patentes  91  906  wird  dahin  erweitert, 
dass  die  beim  Zerfall  des  Carnallits  entstehende  Schmelze 
2 bis  9 Moleküle  Wasser  enthalten  kann.  Man  kann  so- 
lange Wasser  aus  der  Schmelze  verdampfen  lassen,  bis 
sich  ein  niedrigeres  Hydrat  des  Chlormagnesiums,  das 
Tetrahydrat  MgCl2.4H20,  oder  ein  noch  niederes  gerade 
auszuscheiden  beginnt.  Das  Chlorkalium  existiert  neben 
Tetrahydrat  am  Boden  einer  gesättigten  Lösung  erst  von 
etwa  15  50  an  aufwärts,  während  unterhalb  dieser  Temperatur 
noch  Carnallit  neben  Tetrahydrat  existenzfähig  ist.  Bei 
dieser  Temperatur  hat  die  gesättigte  Lösung  etwa  die  Zu- 
sammensetzung MgCl2 . o,i2KCl . 5H20,  während  ihr  Dampf- 
druck kleiner  ist  als  der  der  Schmelze  von  167°  und  den 
Druck  einer  Atmosphäre  kaum  erreicht.  Es  ist  daher  auch 
möglich,  von  einem  teilweise  entwässerten  Carnallit  aus- 
zugehen, dem  1 Mol.  H20  entzogen  ist  und  der  demnach 
die  Zusammensetzung  MgCl2 . KCl . 5H20  besitzt.  Dieser 
wird  anstatt  bei  167°  schon  bei  etwa  1550  zu  einem  Ge- 
menge von  festem  Chlorkalium  neben  Schmelze  zerfallen, 
die  wieder  vom  Chlorkalium  getrennt  werden  kann.  Wird 
dem  Carnallit  weniger  als  1 Mol.  Wasser  entzogen,  so  liegt 
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die  Temperatur,  bei  der  er  in  Chlorkalium  neben  Schmelze 
zerfällt,  höher;  am  höchsten  bei  167°  nämlich,  dann,  wenn 
ühm  gar  kein  Wasser  entzogen  wurde.  Anstatt  nun  von 
-.einem  teilweise  entwässerten  Carnallit  auszugehen,  kann 
:man  auch  mit  dem  natürlichen  arbeiten  und  nur  während 
des  Prozesses  entweder  so  viel  Wasser  verdampfen  lassen 
coder  so  lange  ein  weniger  als  6PI20  enthaltendes  oder 
.gar  anhydrisches  MgCl2  zusetzen,  bis  das  Verhältnis  von 
;H20:MgCl2  auf  einen  zwischen  1:5  und  1:6  liegenden 
Wert  gesunken  ist.  — Arbeitet  man  bei  noch  höheren 
'Temperaturen,  so  muss  man  wieder  die  betreffenden  Lös- 
liichkeiten  berücksichtigen.  Die  Lösung  in  Berührung  mit 
Tetrahydrat  und  Chlorkalium,  deren  Zusammensetzung  bei 
11 550  vorhin  angegeben  wurde,  zeigt  bei  176°  (bei  welcher 
Temperatur  ein  neues,  noch  niederes  Hydrat  des  Magne- 
'äiumchlorids  entsteht)  etwa  die  Zusammensetzung  MgCl2 . 
cd,  17 KCl.  4,1  H20.  Geht  man  daher  von  einem  Carnallit 
aus,  dem  mehr  als  1 Mol.  H20  entzogen  wurde,  so  wird 
mich  dessen  Schmelzpunkt  höher  liegen  als  15  50,  und  ent- 
zieht man  ihm  1,9  Mol.  H20,  so  zerfällt  er  erst  bei  etwa  176° 
rn  Chlorkalium  neben  Magnesiumchloridhydratschmelze, 
welche  obige  Zusammensetzung  aufvveist. 

Aufgabe:  Es  sind  präparative  und  analytische  Belege 
über  die  Verwertbarkeit  und  den  Thatbestand  der  Verfahren 
zu  geben. 

Darstellung  von  Natriumnitrit. 

Patent  Nr.  89441. 

Man  schmilzt  in  einer  gusseisernen  Pfanne  50  kg 
Watriumnitrat  und  etwa  12  kg  festes  Ätznatron  (70%  Na20 
enthaltend),  setzt  der  Schmelze  unter  beständigem  Umrühren 
gepulverten  Schwefel  (etwa  3,5  kg)  in  kleinen  Portionen 
linzu,  wobei  man  die  Temperatur  so  regelt,  dass  die 
Schmelze  in  gleichmässigem  ruhigen  Fluss  bleibt.  Dann 
ügt  man  noch  12  kg  Ätznatron  und  wie  vorher  noch 
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3,5  kg  Schwefel  hinzu.  Um  die  Reduktion  zum  Abschluss 
zu  bringen , erhitzt  man  die  Schmelze  etwas  höher;  die 
Schmelze  wird  dann  dünnflüssiger  und  schliesslich  klar. 
Die  von  Zeit  zu  Zeit  genommenen  Proben  der  Schmelze 
werden  in  bekannter  Weise  auf  Nitrit  geprüft;  die  Reduk- 
tion ist  beendet,  wenn  der  Prozentgehalt  der  Schmelze  an 
Natriumnitrit  nicht  mehr  zunimmt. 

Patent  Nr.  95  885. 

10  T.  salpetersaures  Natron  und  11,5  T.  Ätznatron 
von  90%  werden  in  wenig  Wasser  zu  einer  konzentrierten 
Flüssigkeit  gelöst,  dann  unter  fortwährendem  Umrühren 
2,25  T.  Pyrit  in  gepulverter  Form  eingetragen  und  hier- 
auf die  Flüssigkeit  bis  zur  vollständigen  Entfernung  des 
Wassers  und  eintretender  Schmelzung  erhitzt.  Schwefel 
und  Eisen  des  Pyrits  oxydieren  sich  hierbei  auf  Kosten 
eines  Teils  des  Sauerstoffs  der  Salpetersäure,  welche  zu 
salpetriger  Säure  reduziert  wird.  Die  Reaktion  vollzieht 
sich  glatt  unter  mässigem  Aufschäumen,  so  dass  man  fast 
theoretische  Ausbeuten  erhält.  Die  entstandenen  Salze 
werden  zunächst  durch  Auflösen  der  erhaltenen  Schmelze 
in  Wasser  vom  gebildeten  Eisenoxyd  und  dann  von  ein- 
ander durch  Krystallisation  getrennt. 

Patent  Nr.  100430,  97718,  86254. 

Die  Reduktion  des  Salpeters  wird  analog  bewirkt  durch 
Zinkblende  (38  T.  auf  100  T.  Salpeter),  Eisenoxydul  (2500  kg 
auf  1850  kg  NaN03)  oder  Calciumcarbid  (fein  verteilt  in 
den  geschmolzenen  Salpeter  eintragen). 

Patent  Nr.  93352. 

31  kg  Koks  werden  in  120  kg  geschmolzenes  Ätz- 
natron eingerührt,  die  Schmelze  ausgegossen  und  erkalten 
gelassen.  Dann  werden  300  kg  Salpeter  mit  120  kg  9o°/0igem 
Ätznatron  in  einem  Kessel  mit  Rührwerk  geschmolzen  und 
nach  und  nach  unter  Umrühren  die  Koksschmelze  in 
Stücken  eingetragen.  Die  Reaktion  verläuft  unter  mässigem 
Schäumen  und  ist  in  etwa  3 — 4 Stunden  beendet.  Die 
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Menge  des  gebildeten  Nitrits  entspricht  nahezu  der  theore- 
tischen Ausbeute.  Die  Reaktion  lässt  sich  durch  folgende 
Gleichung  ausdrücken: 

2 NaN03  + 2NaOH-k  C = 2 NaN02  + Na2C03  + H20. 

Der  Kohlenstoff  wird  hierbei  zu  Kohlensäure  oxydiert 
und  diese  von  dem  Ätznatron  gebunden.  Die  fertige 
Schmelze  besteht  daher  aus  Soda,  Ätznatron  und  Nitrit, 
und  aus  ihr  kann  das  Nitrit  leicht  rein  erhalten  werden. 

Patent  Nr.  94407. 

In  einer  dickwandigen  gusseisernen  Schale  werden 
500  kg  Natronsalpeter  und  500  kg  Ätznatron  geschmolzen. 
In  die  Schmelze  trägt  man  unter  stetem  Umrühren  225  kg 
fein  gepulvertes  Gusseisen  ein  und  lässt  die  Schmelze  unter 
stetem  Umrühren  während  5 — 6 Stunden  gehen.  Die  vor- 
her durch  das  fein  verteilte  Eisen  fast  grauschwarze  Schmelze 
ist  dann  tief  schokoladenbraun  geworden.  Man  laugt  die 
fertige  Schmelze  durch  Wasser  aus,  filtriert  vom  ausge- 
schiedenen Eisenoxyd  ab  und  gewinnt  das  Natriumnitrit, 
welches  in  fast  quantitativer  Ausbeute  entstanden  ist,  durch 
Krystallisieren.  Die  Mutterlauge  wird  eingedampft  und  der 
feste  Rückstand  aufs  Neue  zur  Schmelze  benutzt. 

Aufgabe:  Über  den  fabrikatorischen  Wert  obiger 

Patente  ist  vom  theoretischen  Standpunkt  aus  ein  Vor- 
bericht auszuarbeiten.  Hierauf  sind  die  entsprechenden 
Laboratoriumsversuche  anzustellen.  In  dem  eigentlichen 
Bericht  sind  auch  Angaben  über  die  Ausbeuteverhältnisse 
bei  einfachem  Erhitzen  von  Natriumnitrat  zu  machen. 

Darstellung  hochprozentiger  Doppelsuperphosphate. 

Bericht:  Wird  Phosphat  durch  Phosphorsäurelösung 
vom  spec.  Gew.  1,53 — 1,63  aufgeschlossen  und  somit  in 
Doppelsuperphosphat  verwandelt,  so  muss  hochprozentiges 
Phosphat  verwendet  werden  und  ausserdem  bleiben  4 — 8°/0 
Phosphorsäure  unlöslich.  Dies  soll  nun  vermieden  werden, 
indem  man  die  gemahlenen  Phosphate  mit  schwächerer 


Darstellung  hochprozentiger  Doppelsuperphosphate. 


Phosphorsäure  kocht.  Hierbei  können  auch  minderwertige 
und  carbonathaltige  Phosphate  verarbeitet  werden,  da  die 
Kohlensäure,  welche  die  Reaktion  in  gewissem  Grade  auf- 
hält, aus  dem  dünnen  Gemenge  entweichen  kann  und  beim 
Sieden  fast  vollständig  ausgetrieben  wird.  Man  rührt  Phos- 
phatmehl und  Phosphorsäure  in  besonderen,  einfachen 
Mischmaschinen  oder  auch  direkt  in  der  Eindampfpfanne 
zusammen,  dampft  das  Gemenge  über  freiem  Feuer  oder 
besser  mit  Dampf  bis  zum  Siedepunkt  von  iio°,  unter 
bestimmten  Umständen  auch  bis  1150  ein,  lässt  es  hierauf 
in  bleiernen  Kühlpfannen  oder  auch  in  den  üblichen  Kellern 
erkalten  und  erhält  so  eine  feste  Masse,  welche  frei  von 
Pyrophosphat  ist  und  nach  dem  Darren  ein  Doppelsuper- 
phosphat und  meist  weniger  als  o,5°/0  unlöslicher  Phosphor- 
säure bei  nur  3 — 4°/0  freier  Phosphorsäure  ergiebt.  Zu 
beachten  ist,  dass  das  Phosphatmehl  äusserst  fein  gemahlen 
ist  (mindestens  Sieb  80). 

Die  Darstellung  der  Phosphorsäure  erfolgt  nach  dem 
üblichen  Verfahren,  jedoch  achte  man  beim  Einrühren 
darauf,  dass  die  entstehende  Säure  etwas  mehr  Kalk  ent- 
hält, als  zur  Bindung  der  in  ihr  vorhandenen  Schwefel- 
säure nötig  ist,  da  letztere  nur  so  genügend  vollständig 
als  Gips  abgeschieden  werden  kann.  Man  kann  das  Phos- 
phatmehl in  die  schwache  Phosphorsäure  von  der  Aus- 
laugerei geben,  also  Konzentration  und  Aufschliessen  ver- 
binden; besser  jedoch  konzentriert  man  die  Phosphorsäure 
für  sich,  trennt  sie  von  dem  ausgeschiedenen  Gips  und 
schliesst  dann  kochend  auf.  Man  erhält  so  Produkte  von 
höherem  Titer. 

Bei  Verarbeitung  carbonatreicher  Phosphate,  z.  B.  von 
Algierphosphat,  ist  es  zweckmässig,  die  Phosphorsäure  auf 
ein  spec.  Gew.  von  1,38  einzudampfen.  Man  trägt  auf 
1 cbm  dieser  Säure,  in  welchem  etwa  450  kg  Gesamt- 
Phosphorsäure  mit  etwa  405  kg  freier  Phosphorsäure  ent- 
halten ist,  393  kg  eines  291/ 2%igen  gepulverten 


Darstellung  hochprozentiger  Doppelsuperphosphate. 


Algierphosphates  unter  fortgesetztem  Umrühren  ein.  Nach- 
dem Phosphat  und  Säure  zusammengerührt  sind,  giebt  man 
Dampf,  worauf  starkes  Aufschäumen  eintritt,  was  man  durch 
Aufgiessen  von  Fett,  Aufblasen  von  Dampf  oder  in  sonst 
einer  Weise  bekämpfen  kann.  Der  Pfanneninhalt  kommt 
bei  106 — 107°  ins  Sieden,  fängt  bei  109°  an  dicker  zu 
werden  und  wird,  wenn  die  Temperatur  auf  no°  gestiegen 
ist,  in  die  Kühlpfannen  ausfliessen  gelassen.  Das  erstarrte 
Produkt  wird  gedarrt,  geschleudert  und  gesiebt  und  ergiebt 
ein  Doppelsuperphosphat  von  50 °/0  wasserlöslicher  Phos- 
phorsäure. Ein  etwas  stärkeres  Doppelsuperphosphat  von 
52 % erhält  man  aus  gleichem  Phosphat  (z.  B.  Algier- 
phosphat), wenn  man  die  Phosphorsäure  zuerst  auf  1,5 
spec.  Gew.  eindampft  und  nach  dem  Abscheiden  des  Gipses 
mit  Wasser  auf  obige  Stärke  verdünnt.  — Verarbeitet  man 
carbonatarme  Phosphate,  wie  Peace  River,  oder  schwer 
aufschliessbare  Phosphate,  wie  Apatite,  so  ist  es  besser, 
das  Eindampfen  bis  zur  Siedetemperatur  von  112 — 1150 
fortzusetzen. 

Die  Grädigkeit  des  Produktes  wird  einerseits  durch 
den  Gipsgehalt  der  Phosphorsäure,  andererseits  durch  den 
Sand-  und  Fluorcalciumgehalt  sowie  den  Titer  des  Zusatz- 
phosphates beeinflusst.  Die  Sand-  und  Fluorcalciummenge 
kann  man  einschränken,  wenn  man  die  Phosphorsäure  kalk- 
reicher, also  weniger  sauer  darstellt.  Ein  gewisser  Kalk- 
gehalt der  Phosphorsäure  ist  so  wie  so  erwünscht,  um  die 
Abscheidung  der  Schwefelsäure  sicher  zu  bewirken.  Nimmt 
man  mehr  Phosphat  zum  Einrühren  auf  die  gleiche  Menge 
Schwefelsäure,  so  wird  die  Phosphorsäure  reicher  an  Mo- 
nocalciumphosphat und  ärmer  an  freier  Phosphorsäure. 
Dasselbe  erreicht  man,  wenn  man  die  Phosphorsäure  mit 
etwas  Phosphat  erhitzt,  von  dem  Sand  etc.  trennt  und 
dann  mit  dem  Rest  des  Phosphates  fertig  kocht.  — Am 
einfachsten  erhält  man  eine  für  das  Verfahren  geeignete 
saure  Monocalciumphosphatlauge,  wenn  man  Superphosphat 
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auslaugt.  Da  Superphosphat  gewöhnlich  nur  x/3  bis  x/4  der 
vorhandenen  Phosphorsäure  in  freiem  Zustande  enthält,  so 
braucht  man  zur  Sättigung  auch  nur  x/3  bis  x/4  der  Menge 
an  Zusatzphosphat  gegenüber  dem  oben  beschriebenen  Ver- 
fahren. Man  kann  das  Superphosphat  nach  dem  Aufrühren 
mit  Wasser  bezw.  schwacher  Lauge  in  Filterpressen  aus- 
laugen. Durch  systematisches  Auslaugen  lassen  sich  Laugen 
von  1,26 — 1,35  spec.  Gew.  erzielen,  so  dass  man  ev.  ein 
Eindampfen  erspart. 

Beispiel : Eine  Algiersuperphosphatlauge  von  1,285  spec. 
Gew.  enthalte  z.  B.  260  kg  Gesamtphosphorsäure  in  1 cbm, 
wovon  68,16  kg  freie  Säure  sei.  Man  rührt  60  kg  eines 
2 91/2%igen  Algierphosphatmehles  vorsichtig  ein  und  giebt 
dann  Dampf.  Der  Pfanneninhalt  kommt  bei  101 — 102°  ins 
Sieden,  hat  von  105 — 107°  Neigung  zum  Steigen  und  wird 
bei  iio°  ausgegossen.  Nach  dem  Darren  erhält  man  ein 
Produkt  von  52 % wasserlöslicher  Phosphorsäure.  Will 
man  absichtlich  ein  schwächeres  Fabrikat  herstellen,  so 
nimmt  man  schwächere,  mehr  gipshaltige  Lauge  zum  Auf- 
schliessen;  um  ein  konzentrierteres,  besonders  starkes  Pro- 
dukt zu  erzielen,  konzentriert  man  die  Lauge  vorher  auf 
1,38 — 1,41  spec.  Gew.,  trennt  sie  vom  Gips  und  arbeitet 
wie  oben.  — Um  die  Laugen  von  Eisenoxyd  und  Thon- 
erde zu  reinigen,  neutralisiert  man  sie  mit  kohlensaurem 
Kalk  und  kocht  sie  dann  auf.  Die  Sesquioxyde  fallen  als 
Biphosphate  aus;  Calciumbiphosphat  fällt  nur  in  geringer 
Menge  aus. 

Aufgabe:  Für  ein  gegebenes  Muster  eines  Phosphates 
ist  der  Thatbestand  obiger  Ausführungen  präparativ  und 
analytisch  festzustellen. 

Aluminiumsulfat. 

Verlauf  der  Fabrikation  bei  täglicher  Erzeugung  von 
5 T.  Thonerdesulfat  aus  Bauxit. 

Der  feingemahlene  Bauxit  wird  mit  soviel  gemahlener 
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Soda  vermischt,  dass  auf  i Mol.  A1203  etwa  1,2  Na20 
kommen,  und  dann  in  einem  Flammofen  auf  Weissglut 
erhitzt.  Da  die  Auslaugung  sehr  rasch  erfolgen  muss,  wird 
die  Schmelze  gemahlen  und  in  heisses  Wasser  oder  schwache 
Natronlauge  geschüttet.  Hierzu  dient  ein  Holzbottich  mit 
sehr  rasch  umgehenden  Rührwerken,  in  welchen  7 hl  Wasser 
durch  direkten  Dampf  nahe  bis  zum  Kochen  erhitzt  werden. 
Dann  schüttet  man  etwa  270  kg  des  gemahlenen  Röstgutes 
hinein  und  lässt  nach  5,  höchstens  10  Minuten  schnellen 
Rührens  die  Lauge  abfliessen,  welche  heiss  gemessen,  35°Be, 
stark  sein  muss.  Schwächere  Laugen  müssen  vermieden 
werden,  weil  aus  ihnen  die  Thonerde  leicht  in  schleimiger 
Form  ausfällt.  Die  Aluminatlauge  soll  im  Liter  mindestens 
enthalten:  170  gr  A1203  und  1S2  gr  Na20.  In  24  Stunden 
macht  man  6 — 8 solcher  Operationen. 

Die  heisse  Aluminatlauge  fliesst  aus  dem  hochstehen- 
den Lösebottich  in  eine  Filterpresse,  wird  schnell  filtriert 
und  klärt  sich  dann  in  einem  Behälter.  Hierauf  zieht  man  sie 
nach  einem  Carbonator  ab,  einem  etwa  3 m hohen  Cylinder 
von  etwa  1 m Durchmesser,  in  welchem  sie  durch  direkten 
Dampf  auf  eine  Temperatur  von  50 — 90°  erhitzt  wird. 
Von  50°  an  wird  Kohlensäure  durch  einen  Verteilungs- 
apparat eingeleitet.  Das  Kohlensäuregas  sei  möglichst  stark ; 
doch  kann  man  schon  mit  Kalkofengas  von  18 — 25%C02 
ganz  gut  arbeiten.  Für  je  1000  kg  Sulfat  verbraucht  man 
durchschnittlich  156  kg  Kohlensäure,  von  welchen  jedoch 
nur  70%  für  die  Saturation  gebunden  werden. 

Die  heiss  gefällte  Thonerde  muss  körnig  und  rein 
weiss  sein.  Sie  wird  in  Filterpressen  von  der  Sodalauge 
getrennt  und  nur  ganz  wenig  gewaschen.  Man  hat  täglich 
4 Saturationen  auszuführen.  Die  abfliessende  Sodalösung 
von  28 — 290  Be  wird  in  einer  grossen  Pfanne  über  oder 
neben  dem  Bauxit-Ofen  durch  die  aus  diesem  abziehenden 
Feuergase  eingedampft,  um  Sodakrystalle  zu  gewinnen.  Da 
die  Sodalauge  gewöhnlich  etwas  Bicarbonat  enthält,  so 


544 


Aluminiumsulfat. 


vermischt  man  sie  mit  etwas  kaustischer  Lauge,  auch  setzt 
man  wohl  noch  etwas  Natriumsulfat  hinzu,  um  härtere  und 
schönere  Sodakrystalle  mit  etwa  2 — 4%  Na2SO,  zu  er- 
halten. Man  gewinnt  auf  diese  Weise  täglich  2,5  — 2,6  t 
Sodakrystalle  als  Nebenprodukt.  Die  Brote  der  Presse 
enthalten: 

40%  A1203,  2%  Na2C03,  58%  H20,  0,035%  Fe203. 

Die  Auflösung  des  Thonhydrates  in  Schwefelsäure  ge- 
schieht in  einem  kupfernen  Kessel  von  etwa  1,5—2  m 
Durchmesser,  welcher  einen  Dampfmantel  trägt.  In  diesem 
Kessel  wird  66°  Be  starke  Schwefelsäure  auf  ioo°  erhitzt 
und  alsdann  das  Thonerdehydrat  schaufelweise  eingetragen, 
so  lange  sich  noch  davon  lösen  will.  Man  erkennt  den 
Sättigungspunkt  sehr  scharf  an  dem  Aussehen  der  Ober- 
fläche der  Flüssigkeit,  welche  nicht  mehr  aufschäumt,  sobald 
die  Sättigung  eingetreten  ist.  Alsdann  lässt  man  die  Lösung 
von  schwefelsaurer  Thonerde  in  ganz  flache  Kühlpfannen, 
welche  mit  Blei  ausgeschlagen  sind,  abfliessen.  Man  be- 
nutzt dazu  Becken  von  etwa  2 m Länge,  1,5  m Breite  und 
20 — 25  cm  Tiefe.  Die  Masse  fängt  sehr  bald  an  zu  er- 
starren. Man  verhindert  das  Entstehen  zu  grosser  Klumpen 
durch  fortwährendes  Umrühren  und  Stossen  mit  Holz- 
spaten. Auf  diese  Weise  erhält  man  das  Sulfat  in  un- 
regelmässigen Brocken  von  halber  Faustgrösse  und  schnee- 
weisser  Farbe.  Es  ist  direkt  für  den  Versand  bereit.  Der 
Eisengehalt  des  fertigen  Produktes  stammt  grösstenteils  aus 
der  Schwefelsäure,  welche  zur  Auflösung  diente.  Man 
rechnet  pro  100  kg  Sulfat  40  kg  66grädige  Schwefelsäure. 

Das  Ergebnis  einer  Betriebswoche  ist  z.  B.  folgendes : Bei 
einem  Verbrauch  von  12280  kg  Bauxit,  9770  kg  Na2C03, 
13  190  kg  H2S04  und  15300  kg  Kohlen  wurden  30  126  kg 
Sulfat  (29551  kg  beste  weisse  und  575  kg  zweite  Sorte) 
und  16829  kg  Krystallsoda  als  Nebenprodukt  erhalten. 
Der  Aufwand  für  Dampf,  Reparaturen,  Löhne  beträgt  pro 
100  kg  Produkt  0,7,  0,2,  1,5  Mk.  Der  Preis  für  100  kg 
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Bauxit  beläuft  sich  auf  5,20  Mk.;  der  Verkaufspreis  für 
100  kg  Sulfat  auf  8,5 — 9,5  Mk. 

Aufgabe:  Es  ist  auf  Grund  obiger  Angaben  der  Plan 
einer  Fabrik,  welche  ausschliesslich  Aluminiumsulfat  nach 
dem  vorstehenden  Verfahren  darstellt,  in  ihrer  Gesamtheit 
zu  entwerfen.  Der  Ausarbeitung  sind  ein  Kostenvoranschlag, 
sowie  Aufstellungen  eingehender  Fabrikationskalkulationen 
und  Angaben  über  die  nötige  Zahl  der  Arbeiter  und  die 
Grösse  der  Kessel-  und  Kraftanlage  beizufügen. 

Pliarmaceutische  Produkte. 

Der  Praktikant  soll  aus  der  Patent-  und  wissenschaft- 
lichen Litteratur  der  Salicylsäure-,  Antipyrin-,  Paraamido- 
phenol-  oder  Wismutpräparate  ein  Verfahren  oder  eine 
Reaktion,  welche  aussichtsvoll  erscheint  zur  Ausarbeitung, 
selbständig  wählen. 

Methyl-  und  Äthyls alicylsäure. 

Auf  Grund  der  Resultate  der  früher  dargestellten  Prä- 
parate (siehe  Seite  223)  ist  ein  Betriebsplan  für  die  Fabri- 
kation der  beiden  Salicylsäuren  zu  entwerfen. 

Untersuchung  von  Citronellöl. 

Citronellöl  wird  aus  dem  Grase  von  Andropogon 
Nardus  L.  destilliert.  Diese  Pflanze  wächst  hauptsächlich 
auf  Ceylon,  der  Halbinsel  Malakka,  sowie  in  Vorderindien. 
Ein  Muster  dieses  Öles  ist  in  folgender  Weise  zu  unter- 
suchen : 

Auf  Grund  der  Angaben  im  1.  Teil  Seite  144 — 152  und 
504—5 1 9 ist  eine  qualitative  und  quantitative  Analyse  des  Öles 
sowie  eine  Bestimmung  seiner  physikalischen  Eigenschaften 
auszuführen.  Hieran  soll  sich  eine  vom  präparativen  Stand- 
punkt durchgeführte  Zerlegung  des  Öles  in  seine  Bestand- 
teile reihen.  Sind  diese  genügend  rein  erhalten  worden, 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II.  or 
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so  ist  ihre  Zusammensetzung  und  Konstitution  durch 
Verbrennung,  Molekulargewichtsbestimmung,  und  besondere 
Reaktionen  nachzuweisen.  Alsdann  ist  noch  anzugeben, 
wie  und  mit  welchem  Erfolg  die  Herstellung  des  einen 
oder  anderen  Produktes  aus  diesem  Öl  erfolgen  kann.  Die 
Gesamtheit  der  Resultate  ist  in  einem  Bericht  zusammen- 
zufassen. 


Chromotrop-  und  H-Säure. 

i)  Ausgangsmaterial:  Diamidonaphtalindisulfosäure. 

Patent  Nr.  61174  Verfahren  zur  Darstellung  von  Dia- 
midonaphtalin-ß-disidfosäure. 

Beispiel  I. 

326  kg  naphtalin-ß-disulfosaurer  Kalk  werden  bei  o° — 
io°  C.  in  2000  kg  Schwefelsäuremonohydrat  eingerührt,  mit 
einem  abgekühlten  Gemisch  von  200  kg  konzentrierter  Sal- 
petersäure und  200  kg  Monohydrat  versetzt  und  nach  drei- 
tägigem Stehen  bei  20 — 30°  C.  in  6000  1 Wasser  gegossen. 

Aus  der  heissen,  mit  Kochsalz  gesättigten  Lösung 
krystallisiert  das  dinitronaphtalin-ß-disulfosaure  Natron  in 
kleinen,  gelben  Krystallen;  man  filtriert  ab,  wäscht  mit 
etwas  Salzwasser  aus,  schlämmt  die  Dinitroverbindung  in 
ca.  4000  1 Wasser  auf,  reduziert  mittels  Eisen  unter  Zu- 
satz geringer  Mengen  von  Essigsäure,  fällt  nach  beendigter 
Reduktion  gelöstes  Eisen  aus,  filtriert  nun  und  setzt  zu  der 
heissen  Lösung  200  kg  Salzsäure.  Die  Diamido-naphtalin- 
ß-disulfosäure  fällt  sofort  in  farblosen,  mikroskopischen 
Kryställchen  aus. 

Man  filtriert  noch  heiss  ab  und  erhält  auf  Zusatz  von 
weiteren  100  kg  Salzsäure  aus  dem  erkalteten  Filtrat  eine 
kleine  Menge  einer,  wahrscheinlich  isomeren,  Diamido- 
naphtalinsulfosäure. 

Noch  vorteilhafter  gestaltet  sich  die  Darstellung  der 
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Diamidonaphtalin-ß-disulfosäure,  wenn  man  die  Mononitro- 
naphtalin-ß-disulfosäure  zum  Ausgangsmaterial  wählt.  Ihre 
Salze  lassen  sich  leicht  durch  Auskalken  bezw.  Aussalzen 
aus  der  in  der  Patentschrift  27346  angegebenen  Nitrierungs- 
mischung  gewinnen. 

Beispiel  II. 

376  kg  mononitronaphtalin-ß-disulfosaures  Natron  wer- 
den bei  o°  in  3000  kg  Schwefelsäuremonohydrat  eingerührt 
und  das  erkaltete  Gemisch  von  100  kg  konzentrierter  Sal- 
petersäure und  100  kg  Schwefelsäuremonohydrat  hinzu- 
gegeben. Die  gebildete  Dinitronaphtalin-ß-disulfosäure  wird 
nach  dem  im  Beispiel  I beschriebenen  Verfahren  weiter 
verarbeitet. 

Beispiel  III. 

Statt  von  der  reinen  ß-Disulfosäure  auszugehen,  kann 
man  auch  das  Gemisch  der  a-  und  ß-Säure  verarbeiten  und 
■ die  entnommenen  Produkte  trennen. 

25  kg  Naphtalin  werden  mittels  1280  kg  Schwefel- 
; säure  in  Disulfosäure  übergeführt  (Ebert  und  Merz  Ber. 
IX.  592),  auf  o°  abgekühlt  und  zuerst  500  kg  rauchende 
Schwefelsäure  von  60  °/Q  S03,  dann  das  abgekühlte  Ge- 
• misch  von  400  kg  konzentrierter  Salpetersäure  und  400  kg 
Schwefelsäuremonohydrat  hinzugegeben.  Man  lässt  2 — 3 
Tage  bei  20 — 30°  C.  stehen,  giesst  in  5000  1 Wasser,  salzt 
heiss  mit  Kochsalz  von  250  B.  aus,  filtriert  sofort  von  dem 
sich  ausscheidenden  dinitronaphtalin-a-disulfosauren  Natron 
ab  und  sättigt  das  Filtrat  mit  Kochsalz.  Die  Dinitrover- 
bindung des  naphtalin-ß-disulfosauren  Natrons  fällt  teil- 
weise schon  heiss,  nach  dem  Erkalten  völlig  in  kleinen, 
gelben  Kryställchen  aus. 

In  analoger  Weise  kann  Glaubersalz  zur  Trennung  der 
isomeren  Säuren  benutzt  werden.  Anstatt  die  Dinitrover- 
bindungen in  vorstehend  angegebener  Weise  zu  trennen, 
kann  man  auch  das  durch  vollständiges  Aussalzen  zu  er- 
haltende Gemenge  der  Dinitroverbindungen  mit  Eisen  und 
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Essigsäure  reduzieren  und  die  kochende,  vom  Eisen  be- 
freite, auf  5000  1 gebrachte  Lösung  des  Diamidosulfosäure- 
gemisches  mit  Salzsäure  versetzen.  Die  Diamidonaphtalin- 
ß-disulfosäure  fällt  sofort  aus,  während  die  a-Verbindung 
gelöst  bleibt  und  erst  nach  dem  Erkalten  auskrystal- 
lisiert. 

Die  Diamidonaphtalin-ß-disulfosäure  (1.8-3. 6)  ist  in 
heissem  und  kaltem  Wasser  fast  unlöslich.  Ihr  Natronsalz  ist 
in  21  Teilen  kalten  Wassers  löslich  und  krystallisiert  in 
wasserfreien,  büschelförmig  gruppierten  Nadeln.  DasKalium- 
salz  ist  in  Wasser  leicht,  das  Baryumsalz  schwer  löslich.  Durch 
salpetrige  Säure  wird  die  Säure  in  die  gelbe,  unlösliche 
Tetrazoverbindung  übergeführt,  welche  sich  in  normaler 
Weise  zu  Disazofarbstoffen  verarbeiten  lässt  Mit  Diazo- 
und  Tetrazoverbindungen  vereinigt  sich  die  Säure  ebenfalls 
zu  Farbstoffen. 

Patent  27346.  Beispiel  II. 

33  kg  naphtalindisulfosaures  Natron  werden  in  50  kg 
konzentrierter  Schwefelsäure  gelöst  und  25  kg  Salpetersäure 
langsam  eingetragen.  Nach  Verlauf  einiger  Stunden  wird 
die  Reaktionsmasse  in  300  1 Wasser  eingetragen  und  mit 
Eisenfeilspänen  reduziert. 

Durch  Behandlung  mit  Kalkmilch  erhält  man  die 
Kalksalze  der  Amidonaphtalindisulfo säuren,  welche  durch 
Eindampfen  konzentriert  und  dann  verwendet  werden 
können. 

Patent  67062.  Darstellung  von  H-Säure. 

Beispiel  I. 

32  kg  Diamido-a-Säure  (1. 8-3. 6)  werden  mit  100  1 Wasser 
und  10  kg  Schwefelsäure  ca.  6 Stunden  auf  iio°  bis  120°  C. 
erhitzt.  Man  lässt  erkalten.  Es  scheiden  sich  schwach 
gelbliche  Nadeln  des  in  kaltem  Wasser  schwer  löslichen 
sauren  Ammoniaksalzes  der  Säure  H aus.  Durch  ein  ein- 
maliges Umkrystallisieren  aus  kochendem  Wasser  erhält 
man  die  Substanz  vollkommen  rein. 
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Die  freie  Säure  ist  in  kaltem  Wasser  schwer,  in 
heissem  Wasser  leichter  löslich.  Die  neutralen  Salze  sind 
leicht  löslich. 

Beispiel  II. 

32  kg  Diamido-a-säure  werden  mit  80  kg  einer  4o°/0igen 
Natronlauge  ca.  6 Stunden  auf  200- — 210°  erhitzt.  Die 
Schmelze  wird  mit  wenig  Wasser  verdünnt,  mit  Salzsäure 
oder  Schwefelsäure  stark  angesäuert  und  die  Lösung  12 
Stunden  am  Rückflusskühler  gekocht. 

Patent  Nr.  69  963.  Darstellung  von  H-Säure. 

Die  Diamido-a-säure  (a^-Diamidonaphtalin-ßaßj-disulfo- 
säure)  verhält  sich  salpetriger  Säure  gegenüber  wie  ein 
o-Diamin.  Sie  wird  in  einen  Körper  übergeführt,  der  dem 
Amidoazophenylen  (Azimidobenzol)  Ladenburg’s  (Ber.  IX. 
S.  222)  in  seinen  Eigenschaften  gleicht.  Die  Azimido- 
naphtalindisulfosäure  ist  sehr  beständig.  Es  gelingt  jedoch, 
sie  durch  starkes  Erhitzen  mit  Mineralsäuren  in  Amido- 
naphtoldisulfosäure  überzuführen. 

Beispiel:  35  kg  aIa4-Diamidonaphtalin-ß2ß3-disulfosäure 
werden  in  200  1 Wasser  mit  8 kg  Natronhydrat  gelöst. 
Zu  dieser  Lösung  giebt  man  7 kg  Natriumnitrit,  und  lässt 
die  Mischung  in  60  kg  Schwefelsäure  einlaufen,  welche  mit 
200  1 Wasser  verdünnt  wird.  Die  Azimidonaphtalin-a-disulfo- 
säure  scheidet  sich  zum  Teil  aus,  der  gelöste  Anteil  wird 
durch  Aussalzen  gewonnen.  Sie  krystallisiert  in  kleinen 
Nadeln  von  schwach  roter  Farbe.  Der  Körper  wird  ge- 
trocknet und  in  ein  Gemisch  von  80  kg  Schwefelsäure  und 
20  kg  Wasser  bei  ioo°  langsam  eingetragen,  wobei  sich  die 
Säure  nach  und  nach  unter  Stickstöffentwicklung  auflöst. 
Nach  dem  Einträgen  wird  3 Stunden  auf  170°  erhitzt. 

Lässt  man  dann  das  Reaktionsgemenge  in  eine 
wässerige  Lösung  von  Chlorkalium  einfliessen,  so  scheidet 
sich  die  H-Säure  in  Form  ihres  krystallisierten  Kali- 
salzes aus. 
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Chromotrop-  und  H-Säure. 


Patent  75153.  Darstellung  von  Chromotrop  säure. 

34  kg  aIa4-Diamidonaphtalin-ß2ß3-disulfosäure  und  100 
bis  150  1 io°/0iger  Schwefelsäure  werden  in  geschlossenem 
Gefässe  während  10 — 12  Stunden  auf  150 — 1600  erhitzt. 

Nach  dem  Erkalten  scheidet  sich  die  Dioxynaphtalin- 
disulfosäure  in  farblosen  Krystallen  aus,  während  Ammo- 
niumsulfat in  der  Lösung  bleibt. 

Aufgabe:  Es  sind  die  Ausbeuteverhältnisse  der  Dar- 
stellungsmethoden von  Chromotrop-  und  H-Säure  an  sich 
und  in  ihrer  Abhängigkeit  vom  Ausgangsmaterial  festzu- 
stellen. 

2)  Ausgangsmaterial:  i-Naphtol-  bezw.  i-Naphtylamin- 
trisulfosäure. 

Patent  No.  38281.  Darstellung  von  Naphtalintrisulfo- 
säure. 

Die  Sulfurierung  des  Naphtalins  kann  in  folgender 
Weise  vorgenommen  werden: 

a)  Man  trägt  1 T.  Naphtalin  nach  und  nach  in  8 T. 
rauchende  Schwefelsäure,  2 4°/0  S03  enthaltend,  ein  und 
erhitzt  diese  Mischung  noch  einige  Stunden  auf  1800. 

b)  In  6 T.  rauchende  Schwefelsäure  von  40%  S03 
enthaltend,  trägt  man  1 T.  Naphtalin  mit  der  Vorsicht  ein, 
dass  die  Temperatur  des  Gemisches  ;nicht  über  8o°  steigt, 
und  erhitzt  dann  solange  auf  dem  Wasserbade,  bis  das 
Anhydrid  verschwunden  ist. 

Die  Sulfurierungsmasse  wird  in  der  Weise  verarbeitet, 
dass  man  sie  nach  dem  Verdünnen  mit  Wasser  mit  ge- 
löschtem Kalk  neutralisiert,  vom  gebildeten  Gips  abfiltriert 
und  dem  Filrat  mit  Soda  das  Natriumsalz  der  Naphtalintri- 
sulfosäure  darstellt. 

Patent  56058  und  71495.  Darstellung  von  i-Naphtol- 
b ezw.  1-  Naphtylammtrisulfo  säure. 

Naphtalin trisulfosäure  in  4 T.  konz.  Schwefelsäure  oder 
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das  sie  enthaltende  Sulfurierungsgemisch  D.  R.  P.  38281 
wird  mit  der  nötigen  Menge  Salpetersäure  versetzt  und 
zum  Schluss  auf  dem  Wasserbade  erwärmt.  Nach  dem 
Verdünnen  wird  in  der  Wärme  mittels  Eisenspänen  re- 
duziert, Schwefelsäure  und  Eisen  durch  Kalk  entfernt  und 
die  vom  Gips  abfiltrierte  Flüssigkeit  eingedampft,  wobei  das 
Salz  der  Amidonaphtalintrisulfosäure  erhalten  wird. 

Die  Naphtoltrisulfosäure  erhält  man  in  Form  ihres 
Natriumsalzes  dadurch,  dass  man  die  Lösung  des  Natrium- 
salzes mit  Schwefelsäure  stark  übersättigt,  dann  die  er- 
forderliche Menge  Nitrit  zufügt,  bis  zur  Beendigung  der 
Stickstoffentwicklung  kocht,  mit  Kalk  übersättigt  und  mit 
Soda  umsetzt.  Wird  nach  der  Zersetzung  der  Diazover- 
bindung nicht  mit  Kalk  übersättigt,  so  krystallisiert  aus  der 
nicht  zu  verdünnten  Lösung  nach  einiger  Zeit  das  Dinatrium- 
salz  der  Naphtosulfondisulfosäure  aus.  . — Man  kann  auch 
z.  B.  10  kg  Naphtylamintrisulfosäure  (Dinatriumsalz)  mit 
40  kg  Wasser  5 — 10  Stunden  auf  180 — 250°  im  Auto- 
klaven erhitzen.  Die  entstandene  Naphtoltrisulfosäure  wird 
durch  Aussalzen  oder  Eindampfen  gewonnen. 

Patent  67563.  Darstellung  von  Chromotropsänre. 

Das  Verschmelzen  der  Naphtoltrisulfosäure  kann  in 
folgender  Weise  vorgenommen  werden: 

a)  Die  trockenen  Salze  der  Naphtoltrisulfosäure  werden 
in  geschmolzenes  Ätzkali,  welches  sich  in  einem  offenen 
Schmelztiegel  mit  Rührwerk  befindet,  bei  170 — 25 o°  por- 
tionenweise eingetragen,  wobei  man  mit  dem  Einträgen 
jedesmal  wartet,  bis  das  auftretende  Schäumen  vorbei  ist. 

b)  17,9  T.  eines  Teiges,  welche  6,65  T.  der  Naphtol- 
trisulfosäure oder  das  Äquivalent  naphtosulfondisulfosaures 
Natron  enthalten,  werden  bei  ca.  ioo°  mit  13,5  T.  Ätz- 
natronlauge von  60%  NaOH  gemischt  und  auf  170 — 220° 
so  lange  erhitzt,  bis  die  Reaktion  beendet  ist,  was  sich 
durch  ein  rasches  Sinken  der  stark  schäumenden  Schmelz- 
masse zu  erkennen  giebt. 
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Monomethylamin. 


Die  Schmelze  wird  hierauf  in  heissem  Wasser  gelöst 
und  mit  Salzsäure  angesäuert.  Aus  der  heissen  Lösung 
krystallisiert  das  dioxynaphtalindisulfosaure  Natron  teilweise, 
nach  dem  Erkalten  derselben  vollständig  aus  und  wird 
durch  Abfiltrieren  und  Entfernen  der  anhaftenden  Mutter- 
lauge durch  Waschen  mit  Kochsalzlösung  in  Form  von 
gelblichweissen,  glänzenden  Blättchen  erhalten.  Die  Schmelze 
giebt  92 — 96°/o  an  Produkt. 

Patent  69722.  Darstellung  von  H-Säure. 

1 T.  a-naphtylamintrisulfosaures  Natrium  wird  mit  2 T. 
Ätznatron  und  etwas  Wasser  bei  180 — 190°  im  offenen 
Tiegel  verschmolzen,  bis  die  Schmelze  klar  und  dünn- 
flüssig geworden  ist  und  eine  mit  Wasser  verdünnte  Probe 
blaurote  Fluorescenz  zeigt.  Aus  der  mit  der  berechneten 
Menge  verdünnter  Salzsäure  neutralisierter  Schmelze  scheidet 
sich  das  saure  Natriumsalz  der  Amidonaphtoldisulfosäure 
fast  quantitativ  in  zarten  Nädelchen  ab. 

Beim  Arbeiten  in  geschlossenen  Gefässen  verwendet 
man  beispielsweise  1 bis  2 Teile  einer  30 — 40%igen 
Natronlauge  auf  1 Teil  des  Salzes  und  erhitzt  bis  gegen  210°. 

Aufgabe:  Die  Patente  sind  für  fabrikatorische  Zwecke 
auszuarbeiten,  worauf  ein  Installationsplan  und  ein  Arbeits- 
plan zu  entwerfen  sind. 

Darstellung  von  Monomethylamin. 

Es  ist  durch  präparative  Ausführung  der  nachstehend 
angegebenen  Reaktionen  und  Überrechnung  der  Resultate 
sowie  Preiskalkulationen  zu  ermitteln,  welche  der  Reak- 
tionen sich  zur  technischen  Darstellung  von  Monomethyl- 
amin am  besten  eignet. 

Folgende  Reaktionen  geben  in  grösserer  oder  geringerer 
Menge  Monomethylamin  neben  den  höher  methylierten 
Basen  dem  Di-  und  Trimethylamin.  Die  Aufarbeitung  kann 
bei  sämtlichen  Versuchen  in  zweierlei  Weise  ausgeführt 
werden.  1)  Das  erhaltene  Gemenge  der  Sulfate  wird  mit 
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absolutem  Alkohol  ausgezogen,  um  Di-  und  Trimethylamin- 
sulfat  daraus  zu  entfernen,  worauf  der  Rückstand  destilliert 
wird,  um  Chloride  herzustellen,  welche  durch  Alkohol 
wiederum  zerlegt  werden,  indem  Chlorammonium  ungelöst 
bleibt,  während  das  Chlorhydrat  des  Monomethylamins  lös- 
lich ist.  Die  Löslichkeit  des  Chlorhydrates  (i  : io)  ist 
nicht  sehr  bedeutend,  worauf  zu  achten  ist.  Jedenfalls  ist 
das  erhaltene  Chlorhydrat  nochmals  mit  Alkohol  auszu- 
ziehen. 2)  Das  Gemisch  der  Chloride  wird  mit  Alkohol 
ausgezogen,  der  Auszug  verdampft  und  sein  Rückstand 
nochmals  mit  Alkohol  behandelt.  Das  alsdann  erhaltene 
Gemisch  der  Chlorhydrate  wird  mit  Alkali  destilliert,  um 
die  Basen  mit  Schwefelsäure  zu  neutralisieren.  Die  trockenen 
Sulfate  werden  mit  Alkohol  ausgelaugt,  welcher  nur  die 
Salze  des  Di-  und  Trimethylamins  löst.  — Sämtliche  Salze 
der  Methylamine  sind  äusserst  zerfliesslich.  — Der  Destil- 
lierapparat für  die  Salze  ist  aus  einem  Fraktionierkolben, 
3 kleinen  Erlenmeyem  und  einem  Becherglas  als  Vorlagen 
zusammengesetzt.  Der  erste  Erlenmeyerkolben  bleibt  leer, 
die  übrigen  sind  mit  der  der  Salzmenge  nahezu  entsprechen- 
den stark  verdünnten  Säuremenge  beschickt  und  enthalten 
ausserdem  etwas  zerklopftes  Eis.  Der  Fraktionierkolben  wird 
nach  der  ersten  heftigen,  momentanen  Reaktion  im  Ölbad 
erhitzt,  bis  der  Rückstand  völlig  trocken  ist.  Die  Tauch- 
rohre der  einzelnen  Kolben  seien  daher  nur  wenig  in  die 
Flüssigkeit  eingetaucht.  Der  Fraktionierkolben  wird  mit 
dem  überschüssigen  Natronhydrat  in  Stücken  zuletzt  be- 
schickt ; es  sei  genügend  Wasser  zu  dessen  Auflösung  vor- 
handen. Man  kann  auch  konz.  Lauge  zu  dem  Salzgemisch 
tropfen  lassen. 


D ar Stellung smetko  den . 

1)  Äquivalente  Mengen  von  Chlorcalciumammoniak 
und  Methylalkohol  werden  während  10 — 14  Stunden  auf 
2200  im  Autoklaven  erhitzt. 
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Monomethylamin. 


2)  In’ einen  mit  Alkohol  beschickten  Autoklaven  wird 
soviel  flüssiges  Ammoniak  einfliessen  gelassen,  dass  man 
eine  45 — 5o°/0ige  Ammoniaklösung  erhält.  Hierauf  fügt  man 
noch  die  Menge  Chlormethyl  hinzu,  welche  einem  Fünftel 
der  Ammoniakdosis  entspricht.  Man  erwärmt  langsam  das 
Wasserbad  des  Autoklaven  zum  Kochen,  nachdem  die  Haupt- 
reaktion vorüber  ist. 

3)  Die  Einwirkung  von  Dimethylsulfat  auf  Ammoniak 
ist  äusserst  energisch  und  daher  eine  die  höhere  Methyl- 
ierung begünstigende.  Man  wähle  deshalb  die  Bedingun- 
gen so,  dass  dies  möglichst  vermieden  wird.  Man  beachte 
auch,  dass  sich  Alkohol  und  Dimethylsulfat  bei  mässig  er- 
höhter Temperatur  umsetzen  in  Äther  und  Methylschwefel- 


saure. 

4)  100  T.  Hexamethylenamin  oder  ein  Gemenge  von 
entsprechenden  Mengen  Formaldehyd  und  Ammoniak  werden 
mit  2 bis  3 1 Wasser  verdünnt.  Dann  werden  bei  gewöhn 
licher  Temperatur  in  einem  Zeitraum  von  3 — 4 Stunden 
die  zur  Reduktion  nötigen  Mengen  Zinkstaub  und  Salz- 
säure zugesetzt.  Nach  24  Stunden  wird  alkalisch  gemacht 
und  abdestilliert. 


5)  Zu  einem  Gemisch  von  25  gr  Acetamid  und  70  gr 
Brom  giebt  man  unter  guter  Kühlung  (ca.  40  gr)  Kali  in 
io°/0iger  Lösung,  bis  die  braunrote  Farbe  in  hellgelb  über- 
gegangen ist.  Alsdann  lässt  man  diese  Lösung  im  Verlauf 
weniger  Minuten  in  eine  auf  70 — 750  vorgewärmte  Lösung 
von  80  gr  Kali  in  150  ccm  Wasser  einfliessen;  die  ange- 
gebene Temperatur  darf  nicht  überschritten  werden  und 
man  erhält  dieselbe  (ca.  74 — 7z  Stunde),  bis  die  Flüssig- 
keit farblos  geworden  ist.  Hierauf  wird  das  Amin  ab- 
destilliert. 

Der  Reaktionsverlauf  ist  folgender:  Das  bei  der  Ein- 
wirkung von  Brom  auf  Acetamid  entstehende  Monobrom- 
acetamid  wird  durch  Abspaltung  von  Bromwasserstoft  in 
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Isocyansäureester  übergeführt.  Letzterer  wird  aber  durch 
das  anwesende,  überschüssige  Alkali  zersetzt. 


6)  Man  leite  durch  ein  weites  Glasrohr  trockenes 
Ammoniakgas  unter  gutem  Kühlen  in  eine  Toluollösung 
von  Sulfurylchlorid  ein,  bis  eine  weitere  Abscheidung  von 
weissem  Niederschlag  nicht  mehr  erfolgt.  Der  Niederschlag 
wird  alsdann  mit  der  5 — 8 fachen  Menge  Methylalkohol 
während  8 — 10  Stunden  auf  140 — 150°  erhitzt.  Hierauf 
erfolgt  die  übliche  Aufarbeitung. 

Bei  der  Einwirkung  von  Ammoniak  auf  Sulfurylchlorid 
bildet  sich  neben  Chlorammonium  Sulfamid.  Letzteres 
setzt  sich  bei  höherer  Temperatur  mit  Methylalkohol  in 
nachstehender  Weise  um: 


7)  Man  erhitze  nach  gutem  Durchmischen  1 T.  Dime- 
thylsulfat  mit  2 T.  Ammoniumsulfat  während  8 — 10  Stunden 
in  einem  Autoklaven,  mit  Glaseinsatz  und  Asbestverkleidung 
des  Deckels,  auf  200 — 210°.  Der  Druck  beträgt  hierbei 
12 — 15  Atm.  Nach  dem  Erkalten  wird  der  Druck  abge- 
blasen und  der  Inhalt  des  Autoklaven  in  Wasser  gelöst 
und  mehrere  Stunden  unter  Ersatz  des  Wassers  gekocht. 
Hierdurch  wird  das  bei  der  Reaktion  gebildete  Methylam- 
moniummethylsulfat in  saures  Methylaminsulfat  übergeführt. 
Die  Lösung  wird  alsdann  zur  Neutralisation  mit  Calcium- 
carbonat behandelt.  Das  neutrale  Gemisch  wird  filtriert 
und  das  Filtrat  nochmals  gekocht,  um  auf  vollständige  Zer- 
setzung des  Estersalzes  zu  prüfen.  Ist  dies  erreicht,  so 
dampft  man  die  Lösung  ein  und  verfährt  wie  oben  ange- 
geben. — In  gleicher  Weise  sind  alle  Reaktionsgemische 
zu  zersetzen,  bei  welchen  sich  methylschwefelsaure  Salze 


CH3.CO.NH2  + zBr  + KOH 
= CH3.CO.NHBr  + KBr  + H20. 
CH3.CO.NHBr  = CH3.N=CO  + HBr. 
CH3.NCO  + h2o  = ch3  .nh2  + C02. 


0.NH3CH 

0CH3 


3 + nh3. 
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Oxydation  mit  Chromsäure. 


bilden.  — Es  ist  ein  Nachweis  zu  erbringen,  ob  die  Methyl- 
ierung durch  folgende  Gleichung  dargestellt  wird: 


OCH3  _i_  NILO^op.  cr.  /UiNnon,  . i\n4u^_ 

OCH3  + NH40>S°2  = S°2<oCH3  + HO>S02; 

also  die  zweite  Methoxylgruppe  des  Dimethylsulfates  nicht 
methylierend  wirkt. 


S02<^Xrnr3  + 


ONHCH, 


NH40- 


Darstellung  von  Diäthyl-m-amidophenol. 

Unter  Bezugnahme  auf  das  früher  beschriebene  Ver- 
fahren ist  durch  Versuche  zu  ermitteln,  ob  durch  ander- 
weitige Wahl  der  Bedingungen  oder  ein  anderes  Sulfur- 
ierungsmittel bessere  Ausbeuten  an  m-Diäthylanilinsulfo- 
säure  zu  erzielen  sind.  Zur  analytischen  Feststellung  der 
Ausbeute  dient  die  Eigenschaft  der  Metasulfosäure,  Azo- 
farbstoffe zu  bilden. 

Es  ist  ferner  zu  ermitteln,  ob  aus  der  als  wertloses 
Nebenprodukt  erhaltenen  Parasulfosäure  Diäthylanilin  vor- 
teilhaft zu  regenerieren  ist. 

Verfahren  zur  Oxydatio7i  organischer  Substanzen  mit 
Chromsäure  im  elektrolytischen  Bad. 


Patent  Nr.  109  012. 

Die  Verwendung  der  Chromsäure  als  Oxydationsmittel 
für  organische  Körper  erfordert  grosse  Sorgfalt,  da  ein 
vollständiges  Verbrennen  derselben  leicht  eintreten  kann. 
Dieses  ist  ausgeschlossen,  wenn  man  die  Oxydation  der  be- 
treffenden Körper  in  einem  elektrolytischen  Bad,  in  welchem 
Chromsulfat  in  Chromsäure  übergeführt  wird,  vornimmt. 
Falls  genügende  Bewegung  der  Flüssigkeit  vorhanden  ist, 
muss  jede  Spur  von  Chromsäure,  die  sich  bildet,  sofort 
zur  Oxydation s Wirkung  kommen.  Eine  Anreicherung  der- 
selben ist  nicht  möglich  und  damit  eine  zu  starke  Wirkung 
ausgeschlossen. 

So  kann  man  z.  B.  in  der  angegebenen  Weise  leicht 
Chinon  aus  Anilin  herstellen.  Man  lost  zu  diesem  Zwecke 
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das  letztere  direkt  in  dem  aus  Chromsulfat  und  Schwefel- 
säure bestehenden,  gekühlten  Bad  auf  und  elektrolysiert 
unter  steter  Bewegung  der  Flüssigkeit.  Dabei  findet  eine 
vollständige  Überführung  in  Chinon  ohne  bemerkenswerte 
Verluste  statt. 

In  analoger  Weise  lässt  sich  Acetaldehyd  aus  Äthyl- 
alkohol darstellen,  indem  man  den  letzteren  in  einem 
Lösungsgemisch  von  Chromsulfat  und  Schwefelsäure  auf- 
löst und  das  letztere  der  Elektrolyse  unterwirft. 

In  beiden  Fällen  sind  kaum  Spuren  von  saurer  Chrom- 
säure wahrzunehmen,  da  diese  in  dem  Masse,  wie  sie  ent- 
steht, zur  Oxydationswirkung  kommt. 

Als  besonders  zweckmässig  erweist  sich  die  Anwen- 
dung des  Verfahrens  auf  gewisse  aromatische  Kohlen- 
wasserstoffe, insbesondere  Anthracen  und  Naphtalin.  Die 
Überführung  derselben  in  Anthrachinon  bezw.  Phtalsäure 
erfordert  ganz  besondere  Sorgfalt  in  der  Verwendung  der 
Chromsäure  als  Oxydationsmittel.  Sowie  die  Chromsäure- 
lösung zu  den  in  verdünnter  Schwefelsäure  suspendierten 
Ausgangsmaterialien  etwas  zu  rasch  zufliesst  und  dadurch 
in  konzentrierterer  Form  zur  Einwirkung  kommt,  ist  die 
Ausbeute  geringer.  Dieser  Fehler  soll  nun  vermieden 
werden,  indem  man  das  zu  oxydierende  Naphtalin  oder 
Anthracen  in  die  schwefelsäurehaltige  Chromsulfatlauge 
einträgt  und  unter  guter  Bewegung  derselben  elektro- 
lysiert. 

Die  Stromausbeute  wird  bei  diesen  Oxydationen  eine 
gute  sein,  da  fast  aller  elektrolytisch  abgeschiedene  Sauer- 
stoff zur  Oxydation  verbraucht  wird,  was  sich  bei  einfacher 
Regeneration  der  Chromlaugen  nicht  erreichen  lässt. 

Es  ist  bei  dem  genannten  Verfahren  auch  eine  Tren- 
nung der  Kathoden-  und  Anodenlauge  meist  nicht  nötig, 
da  die  Chromsäure  sofort  nach  ihrer  Entstehung  zur  Oxy- 
dationswirkung kommt  und  kaum  Spuren  derselben  bis  zur 
Kathode  hingelangen ; in  derartig  verdünntem  Zustand  wird 
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sie  aber  auch  durch  den  Wasserstoff  so  gut  wie  gar  nicht 
angegriffen.  Man  wird  aber  Diaphragmen  anwenden,  wenn 
das  Oxydationsprodukt  durch  Wasserstoff  eine  unerwünschte 
Veränderung  erleiden  könnte. 

Die  näheren  Arbeitsbedingungen  sind  folgende: 

Wenn  die  Oxydation  der  organischen  Körper  und  die 
Regenerierung  der  Chromlauge  in  getrennten  Apparaten 
stattfinden,  wird  man  im  allgemeinen  mit  Laugen  arbeiten, 
die  an  Chromoxyd  möglichst  konzentriert  sind,  etwa 
io — 1 2 °/0  und  mehr  davon  enthalten.  Bei  dem  vorliegen- 
den Verfahren  ist  dies  nicht  nötig;  es  reicht  vollständig 
aus,  wenn  die  Lauge  etwa  4 — 5°/0  Chromoxyd  oder  auch 
weniger  enthält.  Den  Gehalt  an  Schwefelsäure  wählt  man 
zweckmässig  ziemlich  hoch  — zu  20 — 25 °/D  — , um  die 
Leitfähigkeit  der  Lauge  möglichst  zu  erhöhen. 

Die  Stromdichte  kann  in  weiten  Grenzen  variieren, 
man  erhält  gleich  gute  Ausbeuten  bei  Stromstärken  von 
0,5 — 5 Ampere  pro  Quadratdecimeter.  Die  benötigte 
Spannung  schwankt,  entsprechend  der  Stromstärke,  eben- 
falls in  ziemlich  weiten  Grenzen,  etwa  2,5 — 4 Volt. 

Aufgabe:  Es  ist  der  Wert  dieses  Patentes  zu  prüfen 

durch  Darstellung  von  Phtalsäure  aus  Naphtalin.  Im  An- 
schluss hieran  ist  Napthalin  in  der  üblichen,  aber  günstigsten 
Weise  mit  Kaliumbichromat  zu  oxydieren.  Die  erhaltenen 
Daten  geben  alsdann  genügendes  Material,  um  einen  Ver- 
gleich mit  früher  erwähnten  Darstellungsmethoden  (siehe 
Seite  218)  anzustellen.  Für  das  günstigste  Verfahren  ist 
ein  Installationsplan  zu  entwerfen,  worauf  bei  den  Vor- 
arbeiten schon  Rücksicht  zu  nehmen  ist. 

Darstellung  aromatischer  Aldehyde  durch  direkte 
Oxydation  der  Methylgruppen  enthaltenden  Verbindungen. 

Patent  Nr.  101  221  u.  107  722.  (S.  auch  B.  33,  464-) 
In  einem  mit  Rührwerk  versehenen  Apparat  mischt 
man  300  kg  Toluol  mit  700  kg  Schwefelsäure  von  65  /<> 
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und  fügt  langsam  unter  starkem  Umrühren  90  kg  Mangan- 
superoxyd  als  feines  Pulver  zu.  Die  Temperatur  wird  bei 
etwa  40°  gehalten.  Nachdem  sämtlicher  Braunstein  zugesetzt 
ist,  lässt  man  noch  einige  Zeit  das  Rührwerk  in  Gang,  um 
die  Reaktion  zu  Ende  zu  führen.  Man  destilliert  dann  mit 
Wasserdampf  das  Gemisch  von  Benzaldehyd  und  Toluol 
ab;  die  Trennung  erfolgt  in  bekannter  Weise.  — Zur  Her- 
stellung der  Toluylaldehyde  behandelt  man  die  Xylole, 
wie  oben  angegeben,  bei  einer  Temperatur  von  250;  die 
Oxydation  geht  leichter  vor  sich  als  bei  Toluol.  — Xylol 
(5  kg)  wird  mit  120  kg  Schwefelsäure  von  6 5%  und  17,5  kg 
regeneriertem  Mangansuperoxyd  von  6o°/0  bei  einer  Tem- 
peratur von  2o°  in  der  angegebenen  Weise  oxydiert.  — 
Methyl-p-kresol  (25  gr)  wird  mit  2930  gr  Wasser  und  400  gr 
Schwefelsäure  (66°)  gemischt.  Die  Temperatur  wird  bei 
20°  gehalten  und  langsam  290  gr  trockenes  Mangandioxyd 
(6 0%)  zugefügt.  Zum  Schluss  setzt  man  125  gr  Benzin  zu, 
um  die  Oxydationsprodukte  zu  lösen.  Man  filtriert;  die 
abgezogene  obere  Schicht  enthält  den  Anisaldehyd,  der 
mittels  seiner  Bisulfitverbindung  gereinigt  wird.  — Es  ist 
nach  Erzielung  der  bestmöglichen  Ausbeute  auf  Grund  vor- 
handener Litteraturangaben  (wissenschaftliche  und  Patent- 
litteratur)  oder  durch  Versuche  ein  Vergleich  mit  anderen 
Darstellungsmethoden  bezw.  Oxydationsmitteln  zu  ziehen. 

Verfahren  zur  Darstellung  von  Vanillin. 

Patent  Nr.  65  937. 

Die  Darstellung  von  Vanillin  zerfällt  in  vier  Teile: 

1)  Darstellung  von  Eugenolbenzyläther; 

2)  Umlagerung  des  Eugenolbenzyläthers  in  den  Iso- 
eugenolbenzyläther ; 

3)  Darstellung  von  Vanillinbenzyläther  (m-Methoxy- 
benzaldehyd  - p-benzyläther)  durch  Oxydation  des  Iso- 
eugenolbenzyläthers ; 

4)  Überführung  des  Vanillinbenzyläthers  in  Vanillin. 
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ad  1) 

1 kg  Eugenol  wird  in  3 kg  Feinsprit  gelöst,  dazu 
350  gr  Ätzkali,  in  wenig  Wasser  gelöst,  gegeben,  800  gr 
Benzylchlorid  hinzugefügt  und  das  Ganze  3 — 5 Stunden  am 
Rückflusskühler  auf  dem  Wasserbade  erwärmt;  darauf 
destilliert  man  den  grössten  Teil  des  Feinsprits  ab  und 
fällt  durch  Wasserzusatz  den  Eugenolbenzyläther,  welcher 
sich  als  schweres  Öl  abscheidet.  Zur  Entfernung  von  etwa 
noch  unverändertem  Eugenol  schüttelt  man  das  Öl  mit  ver- 
dünntem Alkali  durch  und  destilliert  den  so  gereinigten 
Eugenolbenzyläther  im  luftverdünnten  Raum  ab. 

Man  erhält  so  den  Eugen olbenzyläther  als  ein  farb- 
loses Öl,  welches  zu  derben  Prismen  vom  Schmp.  29  bis 
30°  C.  erstarrt. 

ad  2) 

1 kg  Eugenolbenzyläther  (man  verwendet  zweckmässig 
das  unter  1)  erhaltene  Rohprodukt)  wird  in  5 kg  Fein- 
sprit gelöst,  dazu  2,5  kg  pulverisiertes  Ätzkali  gegeben 
und  das  Ganze  während  16 — 24  Stunden  am  Rückfluss- 
kühler im  Sieden  erhalten.  Hierauf  destilliert  man  den 
grössten  Teil  des  Alkohols  ab,  versetzt  den  Rückstand  mit 
Wasser,  worauf  sich  auf  der  alkalischen  Lösung  ein  braun 
gefärbtes  Öl  abscheidet,  welches  bald  zu  einer  gelbbraunen 
Krystallmasse  erstarrt.  Letztere  kann  man  durch  Abpressen 
und  Umkrystallisieren  aus  Alkohol  reinigen  und  erhält  so 
den  Isoeugenolbenzyläther  in  feinen,  verfilzten  Nadeln  vom 
Schmp.  58 — 590. 

ad  3) 

Die  Oxydation  des  Isoeugenolbenzyläthers  erreicht  man 
unter  Beobachtung  der  bei  der  Darstellung  der  Aldehyde 
vermittels  Oxydation  einzuhaltenden  Vorsichtsmassregeln 
derart,  dass  man  zu  einem  Gemisch  von  2 kg  Schwefelsäure 
und  10  kg  Wasser,  welchem  man  den  Isoeugenoläther 
zugiebt,  eine  Lösung  von  1,5  kg  Kaliumbichromat 
langsam  zulaufen  lässt.  Nach  beendeter  Oxydation  wird 
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gut  gekühlt  und  vom  ausgeschiedenen  Aldehyd  abfiltriert. 
Dieser  wird  durch  Umkrystallisieren  aus  Feinsprit  gereinigt 
und  so  in  feinen  Nadeln  oder  durchsichtigen  Tafeln  vom 
Schmp.  63 — 64°  C.  erhalten. 

ad  4) 

Man  übergiesst  1 kg  fein  gepulverten  Vanillinbenzyläther 
mit  5 kg  rauchender  Salzsäure  und  lässt  das  Gemisch  einen 
Tag  in  der  Kälte  stehen. 

Dabei  verschwinden  die  Krystalle,  Vanillin  geht  in 
Lösung  und  obenauf  scheidet  sich  Benzylchlorid  ab,  welches 
wieder  verwendet  werden  kann.  Die  Abspaltung  erfolgt  in 
äusserst  glatter  Weise.  — 

Das  in  Lösung  befindliche  Vanillin  lässt  sich  nach 
bekannter  Methode  isolieren  und  zeigt  alle  ihm  zukommen- 
den Eigenschaften. 

Aufgabe:  Es  ist  der  Plan  einer  Fabrikationsanlage  mit 
einer  täglichen  Produktion  von  30  kg  Vanillin  auszuarbeiten. 
In  welcher  Weise  und  mit  welchem  Erfolg  kann  die  Re- 
generierung der  Chromlaugen  auf  elektrolytischem  Wege 
vorgenommen  werden? 

Darstellung  von  Azofarbstoffen. 

Patent  Nr.  69095.  Verfahren  zur  Darstellung  von 
Chromotropfarbstoffen. 

Die  Chromotropfarbstolfe  sind  durch  ihr  eigentümliches 
Verhalten  gegen  Metallsalze  ausgezeichnet.  Es  gelingt  näm- 
lich, mit  Hilfe  des  gleichzeitigen  Zusatzes  von  verschiedenen 
Metallsalzen,  z.  B.  Alaun,  Kupfersulfat,  chromsaurem  Kali 
und  dergl.,  zur  Färbflotte  oder  zur  Druckfarbe  oder  durch 
die  nachherige  Einwirkung  von  Beizen  mit  ein  und  dem- 
selben Farbstoff  eine  Reihe  der  verschiedenartigsten,  gleich- 
mässig  echten,  im  Überschein  besonders  prachtvoll  leuch- 
tenden Nuancen  herzustellen,  deren  Ton  sich  von  Coche- 
nillerot über  Bordeaux,  Prune  und  Violett  bis  ins  tiefste 
Schwarz  erstreckt.  Dieses  Verhalten  ist  durch  die  Peri- 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum.  II.  -?5 
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Stellung  der  beiden  Hydroxylgruppen  der  Chromotropsäure 
bedingt. 

Beispiel:  Man  diazotiert  9,3  Teile  Anilin  auf  gewöhn- 
liche Weise  und  lässt  die  Diazobenzolchloridlösung  dann 
bei  o bis  50  C.  in  eine  ca.  15-  bis  2o%ige  Lösung  von 
40  Teilen  dioxynaphtalindisulfosaurem  Natron  und  15  Teilen 
Soda  einlaufen.  Die  Kombination  tritt  sofort  ein  und  ist 
nach  kurzer  Zeit  beendigt.  Der  Farbstoff  fällt  zum  grössten 
Teil  krystallinisch  aus  und  wird  nach  bekanntem  Verfahren 
gewonnen  und  gereinigt. 

Als  Basen  können  ausser  Anilin  (Chromotrop  R)  noch 
o-Toluidin  bezw.  p-Nitranilin  (2  R),  ß-Naphtylamin  (6  B), 
Naphtionsäure  (8  B)  und  a- Naphtylamin  (10  B)  vorteilhaft 
verwendet  werden. 

Aufgabe:  Die  erzielten  Farbstoffausbeuten  sind  durch 
Ausfärben  der  Produkte  gegen  die  reinen  handelsüblichen 
Farbstoffe  festzustellen.  Ferner  ist  in  Form  einer  Tabelle 
zusammenzustellen:  Die  Farbe  der  Lösung  des  festen  Farb- 
stoffes und  deren  Farbänderung  bei  Zusatz  von  Salzsäure 
oder  Ammoniak , ferner  die  Reaktion  des  Farbstoffes  mit 
konz.  Schwefelsäure  und  die  Färbung  beim  Verdünnen  des 
Gemisches.  Proben  der  auf  Wolle  erhaltenen  Ausfärbungen 
(im  sauren  Bade)  sind  mit  Alaun,  Chromalaun,  Kupfer- 
vitriol, Kaliumbichromat  (3 — 5°/0  Metallsalz,  2 — 40/o  Essig- 
säure) nachzubehandeln.  — Für  eines  der  Produkte  ist 
nach  Ausarbeitung  eines  geeigneten  Verfahrens  der 
Fabrikationsplan  für  eine  bestimmte  Tagesproduktion  zu 
entwerfen. 

Patent  Nr.  39029.  Verfahren  zur  Darstellung  schwarz- 
blauer Azofarbstoffe. 

Beispiel:  35  kg  a-  oder  ß-naphtylamindisulfosaures 

Natrium,  in  300  1 Wasser  gelöst,  werden  mit  30  kg  Salz- 
säure (210  B)  angesäuert  und  hierauf  mit  der  Lösung  von 
7 kg  Natriumnitrit  unter  Rühren  versetzt.  Man  lässt  dann 
die  Lösung  von  18  kg  salzsaurem  a-Naphtylamin  in  500  1 
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Wasser  unter  beständigem  Rühren  zufliessen.  Das  dunkel- 
violette Reaktionsprodukt  scheidet  sich  sofort  aus.  Nach 
i2stündigem  Stehen  werden  12  kg  Salzsäure  und  dann 
unter  Kühlung  wiederum  7 kg  Natriumnitrit  zugegeben. 
Die  nach  mehrstündigem  Stehen  fertig  gebildete  Diazo- 
verbindung lässt  man  auf  eine  alkalisch  gehaltene  Lösung 
von  25  kg  naphtolmonosulfosaurem  oder  36  kg  naphtol- 
disulfosaurem  Natrium  einwirken.  Der  entstandene  Farb- 
stoff wird  mit  Kochsalz  gefällt. 

Aufgabe:  Es  ist  ein  grösseres  Farbstoffmuster  herzu- 
stellen. 

Patent  Nr.  74  593.  Verfahren  zur  Darstellung  von 

Benzoblau  (2  B). 

9,2  kg  Benzidin  werden  unter  Zusatz  von  27,5  kg 
Salzsäure  (210)  in  500  1 Wasser  gelöst  und  mittels  7 kg 
Nitrit  in  2o°/0iger  Lösung  diazotiert.  Hierauf  giebt  man 
die  Diazolösung  in  eine  alkalische  Lösung  von  38  kg 
Amidonaphtoldisulfosäure  H.  Der  Farbstoff  scheidet  sich  in 
glänzenden  Nädelchen  aus.  Er  färbt  auf  ungeheizte  Wolle 
ein  tiefes  klares  Blau. 

Patent  Nr.  71487.  Verfahren  zur  Darstellung  von 

Polyazofarbstoffen,  welche  H-Säure  in  Mittelstellung  ent- 
halten. 

Beispiel:  91,8  kg  Benzoblau  werden  in  saurer  Lösung 
mit  7 kg  Nitrit  diazotiert;  es  entsteht  sofort  die  grünblau 
gefärbte  Diazoverbindung,  deren  Farbe  durch  Alkalien  in 
Violett  übergeht.  Lässt  man  die  Diazoverbindung  in  eine 
alkalische  Lösung  von  n kg  Resorcin  einlaufen,  so  ent- 
steht ein  Farbstoff,  welcher  ungeheizte  Baumwolle  grün 
färbt. 

Analog  kann  die  Diazoverbindung  mit  Phenol,  m-Phe- 
nylendiamin,  Naphtylamin,  Naphtol  etc.  kombiniert  werden. 

Diese  Farbstoffe  können  aber  auch  direkt  auf  der 
Faser  erzeugt  werden,  indem  man  die  gefärbte  Ware  in  ein 
Diazotierbad  bringt.  Letzteres  enthält  ix/a — 3%  Natrium- 
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nitrit  auf  das  Gewicht  der  Baumwolle  berechnet  und  etwa 
doppelt  soviel  Schwefelsäure  oder  dreimal  soviel  Salzsäure. 
Ein  kleiner  Nitritüberschuss  ist  nicht  schädlich.  Das  Dia- 
zotieren  ist  in  einer  Minute  beendet,  aber  die  -Flotte  ver- 
bleibt noch  ca.  15  Minuten  in  dem  Bade.  Alsdann  zieht 
man  die  Ware  schnell  in  kaltem  Wasser  um  und  bringt  die 
diazotierte  Färbung  hierauf  in  das  kalte  Entwicklungsbad, 
in  welchem  sich  die  Färbung  in  2 — 3 Minuten  vollständig 
entwickelt.  Nach  dem  Entwickeln  ist  die  Färbung  wieder 
zu  spülen. 

Als  Entwickler  dienen  z.  B.  folgende  Lösungen  von: 
Phenol:  950  gr  kryst.  Phenol  und  2400  gr  Natronlauge 
(33% ig)  werden  in  20  1 heissem  Wasser  gelöst. 

Resorcin:  1100  gr  Resorcin  und  2400  gr  Natronlauge 
zu  20  1 gelöst. 

Beta-Naphtol:  1450  gr  ß-Naphtol  und  1200  gr  Natron- 
lauge zu  gleichem  Volumen  gelöst. 

Aufgabe:  Die  mit  Farbstoff  erhaltenen  und  die  auf  der 
Faser  hergestellten  Färbungen  sind  bezüglich  Stärke  und 
Echtheit  zu  prüfen. 

Patent  Nr.  44797.  Verfahren  zur  Darstellung  von 
gelben  bis  braunrot,  direkt  färbenden  Azofarbstoffen. 

Die  Lösung  von  18,4  kg  diazotiertem  Benzidin  oder 
21,4  kg  Tolidin  lässt  man  in  eine  alkalische  Lösung  von 
13,8  kg  Salicylsäure  in  ca.  500  1 Wasser  einlaufen.  Nach 
einigem  Stehen  scheidet  sich  das  Zwischenprodukt  in  Form 
eines  rotbraunen  Niederschlages  ab. 

Letzterer  dient  direkt  zur  Darstellung  der  in  folgendem 
beschriebenen  Azofarbstoffe  und  wird  in  der  W^eise  ver- 
arbeitet, dass  man  ihn  in  die  alkalische  Lösung  der  unten 
angeführten  Naphtylaminsulfosäuren,  Phenole  oder  Phenol- 
sulfosäuren  einträgt.  Bei  der  Anwendung  von  Phenylen- 
diamin geschieht  jedoch  die  Kombination  in  saurer  Lösung. 

Zur  Darstellung  der  Farbstoffe  kommen  auf  18,4  kg 
Benzidin  und  13,8  kg  Salicylsäure  zur  Anwendung: 
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10.8  kg  m-Phenylendiamin 

24.5  kg  a-  oder  ß-naphtylaminsulfosaures  Natron 

9,4  kg  Phenol 

1 1,0  kg  Resorcin 

24.6  kg  a-  oder  ß-naphtolsulfosaures  Natron 

34.8  kg  R-Salz. 

Die  weitere  Verarbeitung  der  erhaltenen  Azofarbstoffe 
geschieht  in  der  Weise,  dass  man  das  Reaktionsprodukt 
zunächst  etwa  12  Stunden  stehen  lässt,  dann  zum  Kochen 
erhitzt  und  schliesslich  den  Farbstoff  mit  Kochsalz  ab- 
scheidet, abfiltriert,  presst  und  trocknet. 

Aufgabe:  Es  ist  das  mehr  oder  minder  leicht  statt- 
findende Kombinieren,  ferner  die  Ausbeute  an  Farbstoffen 
und  deren  färbereitechnischer  Wert  festzustellen.  Für  das 
geeignetste  Produkt  ist  der  Plan  einer  Farbstofffabrikation 
mit  bestimmter  Tagesproduktion  auszuarbeiten. 


Anhang. 

Auszug  aus  dem  Patentgesetz. 

(Patentgesetz  gültig  seit  1.  Oktober  1891.) 

Erster  Abschnitt. 

Patentrecht. 

§ 1. 

Patente  werden  erteilt  für  neue  Erfindungen,  welche 
eine  gewerbliche  Verwertung  gestatten. 

Ausgenommen  sind: 

Erfindungen  von  Nahrungs-,  Genuss-  und  Arzneimitteln, 
sowie  von  Stoffen,  welche  auf  chemischem  Wege  hergestellt 
werden,  soweit  die  Erfindungen  nicht  ein  bestimmtes  Ver- 
fahren zur  Herstellung  der  Gegenstände  betreffen. 
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§ 2. 

Eine  Erfindung  gilt  nicht  als  neu,  wenn  sie  zur  Zeit 
der  auf  Grund  dieses  Gesetzes  erfolgten  Anmeldung  in 
öffentlichen  Druckschriften  aus  den  letzten  hundert  Jahren 
bereits  derart  beschrieben  oder  im  Inlande  bereits  so  offen- 
kundig benutzt  ist,  dass  danach  die  Benutzung  durch  andere 
Sachverständige  möglich  erscheint. 

Die  im  Ausland  amtlich  herausgegebenen  Patentbeschrei- 
bungen stehen  den  öffentlichen  Druckschriften  erst  nach 
Ablauf  von  drei  Monaten  seit  dem  Tage  der  Herausgabe 
gleich,  sofern  das  Patent  von  demjenigen,  welcher  die  Er- 
findung im  Auslande  angemeldet  hat,  oder  von  seinem 
Rechtsnachfolger  nachgesucht  wird.  Die  Begünstigung  er- 
streckt sich  jedoch  nur  auf  die  amtlichen  Patentbeschrei- 
bungen derjenigen  Staaten,  in  welchen  nach  einer  im  Reichs- 
gesetzblatt enthaltenen  Bekanntmachung  die  Gegenseitigkeit 
verbürgt  ist. 

§ 3- 

Auf  die  Erteilung  des  Patents  hat  derjenige  Anspruch, 
welcher  die  Erfindung  zuerst  nach  Massgabe  dieses  Gesetzes 
angemeldet  hat.  Eine  spätere  Anmeldung  kann  den  An- 
spruch auf  ein  Patent  nicht  begründen,  wenn  die  Erfindung 
Gegenstand  des  Patents  des  früheren  Anmelders  ist.  Trifft 
diese  Voraussetzung  teilweise  zu,  so  hat  der  spätere  An- 
melder nur  Anspruch  auf  Erteilung  eines  Patents  in  ent- 
sprechender Beschränkung. 


S 4- 

Das  Patent  hat  die  Wirkung',  dass  der  Patentinhaber 
ausschliesslich  befugt  ist,  gewerbsmässig  den  Gegenstand 
der  Erfindung  herzustellen,  in  Verkehr  zu  bringen,  feil- 
zuhalten oder  zu  gebrauchen.  Ist  das  Patent  für  ein  Ver- 
fahren erteilt,  so  erstreckt  sich  die  Wirkung  auch  auf  die 
durch  das  Verfahren  unmittelbar  hergestellten  Erzeugnisse. 
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.S  7- 

Die  Dauer  des  Patents  ist  fünfzehn  Jahre;  der  Lauf 
dieser  Zeit  beginnt  mit  dem  auf  die  Anmeldung  der  Er- 
findung folgenden  Tage.  Bezweckt  eine  Erfindung  die  Ver- 
besserung oder  sonstige  weitere  Ausbildung  einer  andern, 
zu  Gunsten  des  Patentsuchers  durch  ein  Patent  geschützten 
Erfindung,  so  kann  dieser  die  Erteilung  eines  Zusatzpatents 
nachsuchen,  welches  mit  dem  Patente  für  die  ältere  Er- 
findung sein  Ende  erreicht. 

Wird  durch  die  Erklärung  der  Nichtigkeit  des  Haupt- 
patents ein  Zusatzpatent  zu  einem  selbständigen  Patent,  so 
bestimmt  sich  dessen  Dauer  und  der  Fälligkeitstag  der  Ge- 
bühren nach  dem  Anfangstag  des  Hauptpatents.  Für  den 
Jahresbetrag  der  Gebühren  ist  der  Anfangstag  des  Zusatz- 
patents massgebend.  Dabei  gilt  als  erstes  Patentjahr  der 
Zeitabschnitt  zwischen  dem  Tage  der  Anmeldung  des  Zu- 
satzpatents und  dem  nächstfolgenden  Jahrestag  des  Anfanges 
des  Hauptpatents. 

§ 8. 

Für  jedes  Patent  ist  vor  der  Erteilung  eine  Gebühr 
von  dreissig  Mark  zu  entrichten  (§  24  Absatz  1). 

Mit  Ausnahme  der  Zusatzpatente  (§  7)  ist  ausserdem 
für  das  Patent  mit  Beginn  des  zweiten  und  jedes  folgen- 
den Jahres  der  Dauer  eine  Gebühr  zu  entrichten,  welche 
das  erste  Mal  fünfzig  Mark  beträgt  und  weiterhin  jedes 
Jahr  um  fünfzig  Mark  steigt. 

§ 9- 

Das  Patent  erlischt,  wenn  der  Patentinhaber  auf  das- 
selbe verzichtet,  oder  wenn  die  Gebühren  nicht  rechtzeitig 
bei  der  Kasse  des  Patentamts  oder  zur  Überweisung  an 
dieselbe  bei  einer  Postanstalt  im  Gebiete  des  Deutschen 
Reichs  eingezahlt  sind. 
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§ IO. 

Das  Patent  wird  für  nichtig  erklärt,  wenn  sich  ergiebt: 

1.  dass  der  Gegenstand  nach  g§  i und  2 nicht  patent- 
fähig war, 

2.  dass  die  Erfindung  Gegenstand  des  Patents  eines 
früheren  Anmelders  ist. 

§ 11. 

Das  Patent  kann  nach  Ablauf  von  drei  Jahren,  von 
dem  Tag  der  über  die  Erteilung  des  Patents  erfolgten  Be- 
kanntmachung (§27  Absatz  1)  gerechnet,  zurückgenommen 
werden: 

1.  wenn  der  Patentinhaber  es  unterlässt,  im  Inlande  die 
Erfindung  in  angemessenem  Umfange  zur  Ausführung 
zu  bringen  oder  doch  alles  zu  thun,  was  erforderlich 
ist,  um  diese  Ausführung  zu  sichern; 

2.  wenn  im  öffentlichen  Interesse  die  Erteilung  der  Er- 
laubnis zur  Benutzung  der  Erfindung  an  andere  ge- 
boten erscheint,  der  Patentinhaber  aber  gleichwohl 
sich  weigert,  diese  Erlaubnis  gegen  angemessene  Ver- 
gütung und  genügende  Sicherstellung  zu  erteilen. 

Dritter  Abschnitt. 

Verfahren  in  Patentsachen. 

§ 20. 

Die  Anmeldung  einer  Erfindung  behufs  Erteilung  eines 
Patents  geschieht  schriftlich  bei  dem  Patentamt.  Für  jede 
Erfindung  ist  eine  besondere  Anmeldung  erforderlich.  Die 
Anmeldung  muss  den  Antrag  auf  Erteilung  des  Patents 
enthalten  und  in  dem  Anträge  den  Gegenstand,  welcher 
durch  das  Patent  geschützt  werden  soll,  genau  bezeichnen. 
In  einer  Anlage  ist  die  Erfindung  dergestalt  zu  beschreiben, 
dass  danach  die  Benutzung  derselben  durch  andere  Sach- 
verständige möglich  erscheint.  Am  Schlüsse  der  Beschreibung 


Auszug  aus  dem  Patentgesetz. 


569 


ist  dasjenige  anzugeben  , was  als  patentfähig  unter  Schutz 
gestellt  werden  soll.  (Patentanspruch.)  Auch  sind  die  er- 
forderlichen Zeichnungen,  bildlichen  Darstellungen,  Modelle 
und  Probestücke  beizufügen. 

Bis  zu  dem  Beschlüsse  über  die  Bekanntmachung  der 
Anmeldung  sind  Abänderungen  der  darin  enthaltenen  An- 
gaben zulässig.  Gleichzeitig  mit  der  Anmeldung  sind  für 
die  Kosten  des  Verfahrens  zwanzig  Mark  zu  zahlen. 

§ 21. 

Die  Anmeldung  unterliegt  einer  Vorprüfung  durch  ein 
Mitglied  der  Anmeldeabteilung. 

§ 23. 

Erachtet  das  Patentamt  die  Anmeldung  für  gehörig 
erfolgt  und  die  Erteilung  eines  Patents  nicht  für  aus- 
geschlossen, so  beschliesst  es  die  Bekanntmachung  der 
Anmeldung.  Mit  der  Bekanntmachung  treten  für  den 
Gegenstand  der  Anmeldung  zu  Gunsten  des  Patentsuchers 
einstweilen  die  gesetzlichen  Wirkungen  des  Patents  ein 
(SS  4 und  5). 

Die  Bekanntmachung  geschieht  in  der  Weise,  dass  der 
Name  des  Patentsuchers  und  der  wesentliche  Inhalt  des  in 
seiner  Anmeldung  enthaltenen  Antrages  durch  den  Reichs- 
anzeiger einmal  veröffentlicht  wird.  Mit  der  Veröffent- 
lichung ist  die  Anzeige  zu  verbinden,  dass  der  Gegenstand 
der  Anmeldung  einstweilen  gegen  unbefugte  Benutzung  ge- 
schützt sei. 

Die  Bekanntmachung  kann  auf  Antrag  des  Patent- 
suchers auf  die  Dauer  von  höchstens  sechs  Monaten,  vom 
Tage  des  Beschlusses  über  die  Bekanntmachung  an  ge- 
rechnet, ausgesetzt  werden.  Bis  zur  Dauer  von  drei  Mo- 
naten darf  die  Aussetzung  nicht  versagt  werden. 

§ 24. 

Innerhalb  der  Frist  von  zwei  Monaten  nach  der  Ver- 
öffentlichung (§  23)  ist  die  erste  Jahresgebühr  (§  8 Absatz  1) 


57° 


Anhang. 


einzuzahlen.  Erfolgt  die  Einzahlung  nicht  binnen  dieser 
Frist,  so  gilt  die  Anmeldung  als  zurückgenommen. 

Innerhalb  der  gleichen  Frist  kann  gegen  die  Erteilung 
des  Patents  Einspruch  erhoben  werden.  Der  Einspruch 
muss  schriftlich  erfolgen  und  mit  Gründen  versehen  sein. 
Er  kann  nur  auf  die  Behauptung  gestützt  werden,  dass  der 
Gegenstand  nach  §§  i und  2 nicht  patentfähig  sei,  oder 
dass  dem  Patentsucher  ein  Anspruch  auf  das  Patent  nach 
§ 3 nicht  zustehe. 

§ 26. 

Gegen  den  Beschluss,  durch  welchen  die  Anmeldung 
zurückgewiesen  wird,  kann  der  Patentsucher,  und  gegen 
den  Beschluss,  durch  welchen  über  die  Erteilung  des 
Patents  entschieden  wird,  der  Patentsucher  oder  der  Ein- 
sprechende innerhalb  eines  Monats  nach  der  Zustellung 
Beschwerde  einlegen.  Mit  der  Einlegung  der  Beschwerde 
sind  für  die  Kosten  des  Beschwerdeverfahrens  zwanzig  Mark 
zu  zahlen ; erfolgt  die  Zahlung  nicht,  so  gilt  die  Beschwerde 
als  nicht  erhoben. 

S 27. 

Ist  die  Erteilung  des  Patents  endgültig  beschlossen, 
so  erlässt  das  Patentamt  darüber  durch  den  Reichsanzeiger 
eine  Bekanntmachung  und  fertigt  demnächst  für  den  Patent- 
inhaber eine  Urkunde  aus. 

§ 28. 

Die  Einleitung  des  Verfahrens  wegen  Erklärung  der 
Nichtigkeit  oder  wegen  Zurücknahme  des  Patents  erfolgt 
nur  auf  Antrag. 

Der  Antrag  ist  schriftlich  an  das  Patentamt  zu  richten 
und  hat  die  Thatsachen  anzugeben,  auf  welche  er  gestützt 
wird.  Mit  dem  Anträge  ist  eine  Gebühr  von  fünfzig  Mark 
zu  zahlen.  Erfolgt  die  Zahlung  nicht,  so  gilt  der  Antrag 
als  nicht  gestellt. 
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§ 29. 

Nachdem  die  Einleitung  des  Verfahrens  verfügt  ist, 
fordert  das  Patentamt  den  Patentinhaber  unter  Mitteilung 
des  Antrages  auf,  sich  über  denselben  innerhalb  eines 
Monats  zu  erklären. 

Erklärt  der  Patentinhaber  binnen  der  Frist  sich  nicht, 
so  kann  ohne  Ladung  und  Anhörung  der  Beteiligten  sofort 
nach  dem  Anträge  entschieden  und  bei  dieser  Entscheidung 
jede  von  dem  Antragsteller  behauptete  Thatsache  für  er- 
wiesen angenommen  werden. 

S 3°- 

Widerspricht  der  Patentinhaber  rechtzeitig,  oder  wird 
im  Falle  des  § 29  Absatz  2 nicht  sofort  nach  dem  An- 
träge entschieden,  so  trifft  das  Patentamt,  und  zwar  im 
ersteren  Falle  unter  Mitteilung  des  Widerspruchs  an  den 
Antragsteller,  die  zur  Aufklärung  der  Sache  erforderlichen 
Verfügungen. 

Bestimmungen  über  die  Anmeldung  von  Erfindungen. 

% 1. 

Die  Anmeldung  und  jede  ihr  beigefügte  Zeichnung 
oder  Beschreibung  ist  von  dem  Patentsucher  oder  dessen 
Vertreter  zu  unterzeichnen. 

Erläuterungen  des  Gegenstandes  der  Erfindung  dürfen 
nicht  in  der  Anmeldung  selbst,  sondern  nur  in  deren  An- 
lagen gegeben  werden. 

§ 2. 

Jede  Anlage  der  Anmeldung  ist  mit  einer  laufenden 
Nummer  zu  versehen  und,  soweit  es  sich  nicht  um  Mo- 
delle oder  Probestücke  handelt,  in  zwei  Exemplaren  bei- 
zufügen. 

§ 3. 

Die  Anmeldung  muss  die  nachstehend  verlangten 
Angaben,  möglichst  in  der  angegebenen  Reihenfolge,  ent- 
halten: 
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a)  Eine  kurze,  aber  genaue  Bezeichnung  dessen,  was 
den  Gegenstand  der  Erfindung  bildet.  Aus  der  Bezeich- 
nung soll  sich  mit  Sicherheit  der  Patentanspruch,  d.  h.  das- 
jenige ergeben,  was  der  Patentsucher  als  neu  und  patent- 
fähig ansieht. 

b)  Den  Antrag,  dass  für  den  so  bezeichneten  Gegen- 
stand der  Erfindung  ein  Patent  erteilt  werden  möge.  Soll 
dafür  nur  ein  Zusatzpatent  erteilt  werden  (§  7 des  Patent- 
gesetzes), so  hat  der  Patentsucher  dies  ausdrücklich  zu  be- 
merken und  das  Hauptpatent,  sowie  dessen  Nummer  nebst 
Jahr  der  Erteilung  anzugeben.  Wird  zugleich  ein  Patent 
für  eine  Verbesserung  beansprucht,  so  muss  dieserhalb  eine 
besondere  Anmeldung  erfolgen. 

c)  Die  Erklärung,  dass  der  gesetzliche  Kostenbetrag 
von  20  Mk.  (§20  des  Patentgesetzes)  bereits  an  die  Kasse 
des  Patentamtes  eingezahlt  sei  oder  gleichzeitig  mit  der  An- 
meldung eingehen  werde. 

d)  Die  Angabe  des  Namens,  des  Standes  und 
Wohnortes  des  Patentsuchers,  sofern  die  Anmeldung 
durch  einen  Vertreter  erfolgt.  Der  letztere  hat  eine  von 
dem  Patensucher  Unterzeichnete  Vollmacht  beizufügen.  Wird 
für  einen  im  Inlande  wohnenden  Patentsucher  ein  Ver- 
treter bestellt  und  soll  letzterer  als  solcher  auch  in  die 
Patentrolle  eingetragen  werden  (§  19  des  Gesetzes),  so  ist 
dies  in  der  Vollmacht  ausdrücklich  anzugeben. 

e)  Die  Aufführung  der  einzelnen  Anlagen  der 
Anmeldung  unter  Angabe  ihrer  Nummer  und  ihres  In- 
haltes. 


§ 4* 

Zu  allen  Schriftstücken  der  Anmeldung  ist  Papier  in 
dem  Format  33  auf  2 1 cm  zu  verwenden.  Zu  der  Schrift 
soll  tiefschwarze,  nicht  klebrige  Tinte  benutzt  werden.  Die 
Zeichnungen  sind  in  je  einem  Haupt-  und  einem  Neben- 
exemplar einzureichen.  Für  das  Hauptexemplar  ist  weisses, 
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starkes  und  glattes  Zeichenpapier  (sog.  Bristol  oder  Karton- 
papier) in  dem  Formate 

von  33  cm  Höhe  auf  21  cm  Breite 

oder  von  33  cm  „ „ 42  cm  „ 

oder  von  33  cm  „ „ 63  cm  „ 

zu  verwenden. 

Die  Zeichnung,  sowie  alle  Schrift  auf  dem  Haupt- 
exemplar ist  mit  chinesischer  Tusche  in  tiefschwarzen 
Linien  auszuführen,  nicht  zu  kolorieren  oder  zu  tuschen. 
Ausserdem  ist  die  Zeichnung  durch  eine  einfache  Rand- 
linie einzufassen,  welche  2 cm  von  der  Papierkante  ent- 
fernt ist. 

Innerhalb  des  durch  die  Randlinie  begrenzten  Raumes 
muss  auch  alle  Schrift  fallen.  Die  Unterschrift  des  Patent- 
suchers ist  in  der  untern  rechten  Ecke  anzubringen. 

An  der  oberen  Seite  des  Blattes  ist  ein  Raum  von 
mindestens  3 cm  Höhe  innerhalb  der  Randlinie  für  Nummer, 
Datum  und  Bezeichnung  des  Patentes  zu  bestimmen. 

Als  Nebenexemplar  ist  eine  Durchzeichnung  des  Haupt- 
exemplars auf  Zeichenleinwand  einzureichen.  Bei  demselben 
ist  die  Anwendung  von  bunten  Farben  zulässig  und  er- 
wünscht. 

Die  Zeichnungen  dürfen  nicht  geknifft  oder  gerollt, 
sondern  müssen  so  verpackt  werden,  dass  sie  in  glattem 
Zustande  an  das  Patentamt  gelangen. 

§ 6. 

Die  Beschreibungen  müssen  sich  auf  das  zur  Beur- 
teilung des  Patentgesuches  Gehörige  beschränken,  allge- 
meine Erörterungen  sind  zu  vermeiden.  Im  übrigen  müssen 
die  Beschreibungen  so  eingerichtet  sein,  wie  sie  sich  bei 
Erteilung  des  Patentes  zur  Veröffentlichung  eignen.  Am 
Schlüsse  derselben  sind  die  Patentansprüche  näher,  als  es 
in  der  Anmeldung  geschehen,  zu  bezeichnen. 
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§ 7- 

In  Anbetracht,  dass  in  den  Patentgesuchen  auf  Ver- 
fahren zur  Darstellung  chemischer  Stoffe  häufig  der  Schutz 
von  ganzen  Körpergruppen  beansprucht  wird,  ohne  dass 
die  Darstellung  und  die  technische  Verwertbarkeit  der 
einzelnen  Glieder  dieser  Gruppen  überzeugend  dargethan 
ist,  dass  ferner  Proben  der  dargestellten  Stoffe,  welche  im 
Patentamt  aufbewahrt  werden,  für  etwa  eintretende  Streit- 
fälle und  für  die  Beurteilung  neuer  Patentgesuche  wichtige 
Beweisstücke  bilden,  wird  in  Übereinstimmung  mit  den 
mehrfach  ausgesprochenen  Wünschen  der  beteiligten  In- 
dustriellen Folgendes  bestimmt: 

Den  Patentgesuchen,  welche  sich  auf  neue  Darstellungs- 
verfahren chemischer  Stoffe  beziehen,  sind  Proben  dieser 
Stoffe,  sowie  der  zur  Ausübung  des  Verfahrens  etwa  er- 
forderlichen Zwischenprodukte,  welche  zur  Zeit  noch  un- 
bekannt sind,  in  zwei  Exemplaren  beizufügen. 

Diese  Proben  im  Gewicht  von  ungefähr  8 bis  io  Gramm 
sind  in  Glasflaschen  von  etwa  30  Millimeter  äusserem 
Durchmesser  und  80  Millimeter  Gesamthöhe,  mit  Glas- 
stopfen und  dem  Siegel  des  Patentsuchers  verschlossen 
und  mit  genauer  Bezeichnung  des  Inhaltes  versehen,  ein- 
zureichen. 

Bei  Teerfarbstoffen  sind  ausserdem  noch  Ausfärbungen 
auf  Wolle,  Seide  oder  Baumwolle  beizulegen;  dieselben 
müssen  in  passender  Weise  auf  Kartonpapier  von  330 
Millimeter  Höhe  und  210  Millimeter  Breite  befestigt  sein 
und  ebenfalls  in  zwei  Exemplaren  eingeliefert  werden. 

Von  jedem  Farbstoff  sind  Ausfärbungen  in  drei  ver- 
schiedenen Nuancen  anzufertigen;  von  Farbstoffen,  die  sich 
quantitativ  ausfärben  lassen,  muss  eine  Probe  mit  einem 
Prozent  gefärbt  sein,  während  die  beiden  andern  Schattier- 
ungen nach  der  Stärke  des  Farbstoffes  schwächer  oder 
stärker  sein  können. 

Den  Ausfärbungen  ist  eine  Beschreibung  des  ange- 
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wendeten  Färbeverfahrens  beizulegen  mit  genauen  Angaben 
über  die  Konzentration  der  Flotte , die  etwa  gebrauchten 
Beizen , die  Temperatur  etc.,  sowie  auch  darüber,  ob 
die  gebrauchte  Flotte  entfärbt  war  oder  noch  mehr  oder 
weniger  Farbstoff  zurückgehalten  hat.  — 

Sämtliche  Patentschriften  sind  in  89  Klassen  einge- 
ordnet. Es  betreffen  die  Patente  der 

Klasse  12  Chemische  Apparate 
16  Düngerbereitung 

22  Farbstoffe 

23  Fettindustrie 
62  Salinenwesen 
75  Soda 

89  Zucker-  und  Stärkefabrikation. 


REGISTER. 
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— Verseifung  310. 

Äthyläther  223. 

Äthylbenzol  29 1. 

Äthylenbromid  199. 
Äthylsalicylsäure  224,  545- 
Airol  236. 

Aldehyde  293,  558. 

Alizarin  290. 

Alizarinbordeaux  216. 

— cyanine  216. 
Alkalichlorid-Elektrolyse  525. 
Alkylieren  von  Aminen  251. 
Aluminiumchlorid  161. 


Aluminium sulfat  542. 
Amidoazobenzol  303. 

Amidoazokp.  Bildungsgeschw.  310. 
m-Amidobenzaldehyd  270. 
I-Amido  - 6 -8-dioxynaphtalin-3-sul- 
fosäure  290. 
m-Amidophenol  230. 

Anilin  269. 

Anilin;  Überführung  in 
Benzol  279. 

Phenol  289. 

Chlorbenzol  282. 
Antimonchlorür  164. 
Antimonpentasulfid  167. 

Apparate  f.  Wasserdestillation  357. 
Armaturen  406. 

Auramin  303. 

Auslaugevorrichtungen  56,  353. 
Ausrückvorrichtungen  475. 
Aussalzen  67. 

Autoklaven  39,  44,  350. 

Azobenzol  273,  274. 

Azofarbstoffe  561. 
Baryumhydroxyd  167. 

Baryumoxyd  165. 
Baryumsuperoxyd  181. 

Barytwasser  316. 

Bautechnisches  466. 
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Beleuchtung  490. 

Benzalchlorid  196. 

Benzaldehyd  285. 

Benzidin  275. 
Benzoesäureäthylester  238. 
Benzolmonosulfosäure  207. 
Benzophenon  294. 

Benzoylchlorid  245. 
Benzoylmenthol,  Verseifung  247. 
Benzoylmenthylamin  258. 
Benzylanilin  256. 

Benzylchlorid  196. 

Bleche  405. 

Bleisuperoxyd  186. 

Bombenöfen  44. 

Bor,  metallisches  189. 

Borsäure  170. 

Borsäureanhydrid  174. 

Bottiche  406. 

Brechungsvermögen,  optisches  1 52. 
Bromäthyl  229. 

Brombenzol,  Mono-,  und  Di-  197. 
Bromieren  194. 

Bromwasserstoff  171. 

Buchung  der  Fabrikation  435. 
Buchung,  kaufm.  450. 

Buttersäure,  synth.  298. 
Buttersäurepropylester  240. 
Calcinieröfen  126. 

Calciumbisulfit  106,  179. 
Calciumcarbid,  Kalkulation  530. 
Centrifugalemulsor  24. 
Centrifugalrührer  23. 
Centrifugalsichtmaschinen  17,  343. 
Centrifugalpumpe  418,  423. 
Centrifugen  94,  97,  385. 

Chinolin  300. 

Chlor  192. 

Chloräthyl  228. 

Chlorentwickler  103. 

Chlorieren  192. 

Chlorkalium  534. 

Wolfrum,  Chemisches  Praktikum. 


Chlorwasserstoff  171. 
Chromotropsäure  546. 

Chromoxyd  190. 

Chromsäure,  regeneriert  185,  556. 
Chromsäureanhydrid  1 73* 
Citronellöl  545. 

Dampf kolbenpumpe  416,  422. 
Dampfleitungen  485. 
Dampfstrahlelevator  414,  420. 
Darren  124,  389. 

Dekanteure  84. 

Denitrieranlage  99. 

Dermatol  236. 

Desintegratoren  14,  340. 
Destillierapparate  80,  377. 
Destillierapparat  f.  Destillation  mit 
Wasserdampf  62,  63,  357. 
Destillation  v.  Rohprodukten  130, 
134- 

— fraktionierte  132,  138. 

— im  Vakuum  136,  139. 
Diazotieren  259. 

Diäthyl-m-amidophenol  326,  556. 
Diffusionsbatterie  61. 

Dinitrobenzol  204. 
ai-a4-Dinitronaphtalin-ß2-monosul- 
fosäure  204. 

I - 8 - Dioxynaphtalin  - 3 - 6 - disulfo- 
säure  289. 

Diphenylamin  255. 
Diphenylmethan  278. 

Dithionsäure  170. 

Doppelkessel  369. 

Drahtseilbetrieb  477. 
Drehungsvermögen,  spec.  154. 
Eindampfgefässe  mit  Dampfmantel 

7i- 

— mit  Heisswasserheizung  71. 
Eisenbromür  163. 

Eisenchlorid  161. 

Elektrolytische  Anlagen  528. 
Elevatoren  412. 

II. 


37 


57^ 


Register. 


Eosin  198. 

Essigäther  240. 
Essigsäureanhydrid  245. 
Esterifizieren  219,  237. 
Excelsiormühlen  14. 

Exhaustoren  423. 

Extrahieren  von  Lösungen  76. 

— fester  Gemische  59. 
Extraktionsapparate  60,  63,  78. 
Fässer  459. 

Ferrum  reductum  189. 

Feuerungen  32. 

Filterpressen  87,  89,  91,  380. 
Fluorantimon-Ammoniumsulfatl  79. 
Fluoresceln  301. 

Fraktionierte  Fällung  II 3. 

Glycol  284. 

Gradierwerke  69. 

H-Säure  546. 

Hähne  407. 

Halogenverbindungen  159,  284. 
Heizvorrichtungen  35. 
Hydrazobenzol  274,  275. 
Hydrozimmtsäure  278. 

Indigoton  188. 

Injektor  413,  419. 
Inventar-Aufstellung  447. 

Jodäthyl  229. 

Jodeugenol  200. 

Jodieren  195. 

Jodkalium  176,  190. 

Jodpentoxyd  173. 

Jodrückstände,  Aufarbeitung  188. 
Jodwasserstoff  171. 
Kaliumbichromat  175- 

— jodat  187. 

— nitrit  190. 

— permanganat  186. 

Kalköfen  348. 

Kanalisation  489. 

Kochgefässe  372. 

Kollergänge  14,  341. 


Kolonnenaufsätze  138. 
Kolonnenapparate  386. 

Kolonne  f.  Gaswasser  104. 
Kombinieren  260. 

Kompressoren  398. 
Kondensatoren  399. 
Kondenswasser-Ableiter  408. 
Krafterzeugung  471. 
Kraftübertragung  472. 
Krystallisiergefässe  387. 

Kufen  406. 

Kugelmühlen  15,  339,  346. 
Kupferchlorür,  -chlorid  164. 
Kupplungen  480. 

Lager  481. 

Laugerei,  systematische  56,  353. 
Lösegefässe  353. 
Löslichkeitsbestimmung  148. 
Luftpumpen  396,  400. 

Luftsauge-,  -druckapparate  401. 
Magnesia  usta  166. 
Magnesiumchlorid  162. 

Mahlgänge  15,  342. 

Malachitgrün  215,  302. 
Mandelsäurenitril  234. 
Mandelsäure  283. 

Manometer  409. 

Membranpumpen  418. 
Menthylamine,  Trennung  249. 
Metalloxyde,  -oxydhydrate,  -Sul- 
fide 165. 

Methylacetat,  Katalyse  307. 
Methylsalicylsäure  223. 
Mischvorrichtungen  19. 
Monochlorschwefelsäure  174. 
Monomethylamin  552. 

Montejus  415,  420. 

Muffelöfen  28. 

Natronlauge,  kohlensäurefrei  316. 
ß-Naphtalinsulfosäure  207. 
2-Naphthylamin-6-sulfosäure  231. 
ß-Naphtol  289. 
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oii -Naphtylamin-  ßr  - a2-  disulfosäure 

208. 

Natriumbichromat  180 

— bisulfit  179. 

I — nitrit  537. 

Nitrieren  201. 

Nitrobenzol  203. 
p-Nitrobenzylalkohol  214. 
Nitrophenol  o und  p 203. 
Nutschen  90,  91,  383,  384. 

Öfen  37,  347. 

Oxime  232. 

Oxydationsmittel  180. 

Oxydieren  v.  Kohlenwasserstoffen 

209. 

Patent-Studien-Anleitung  515. 
Patent-Gesetz  565. 

Persulfate  184. 

Phenacetin  257. 
Phenylhydroxylamin  267. 
Phosphoroxychlorid  174. 
Phenylhydrazone  232. 
Phosphorsäure  169. 

Phosphortri-  u.  pentachlorid  160. 
Phtalonsäure  218. 

Phtalsäure  218. 

Plattentürme  29. 

Platinchlorid  163. 

Pochwerke  13. 

Preise  v.Agentien  u.  Produkten 424. 
Pressen,  Spindel-  93,  96,  384. 

— hydraulische  93,  96. 
Probierhähne  41 1. 

Prüfung  der  Reinprodukte  144. 
Pulsometer  416,  419. 

Pumpen  416,  421. 
Quecksilberoxyd  166. 

Reaktions verlauf,  Ordnung  315. 
Reduzieren  267,  277. 
Reduktionsvorgänge  189. 
Reservoire  405. 

Rhodamine  238. 


Riemenbetriebe  473. 

Rotstich  189. 

Röhren,  403. 

Röstöfen  38,  347. 
Rohrverbindungen  404. 
Rührgebläse  24. 
Rührvorrichtungen  25. 

Rührwerke  22. 

Saccharin  219. 

Säureamide  240. 

Säuren  168. 

Säureanhydride  168,  245. 
Säurechloride  168,  243. 
Säurepumpen  418,  423. 
Salicylaldehyd  295. 

Salol  222. 

Salpetersäure,  chlorfrei  171. 
Salpetersäure,  wasserfrei  171. 
Salpetersäure-Destillierapparat  97. 
Salze  175,  234,  248. 
Sandmeyer’sche  Reaktion  281. 
Schmelzen  286. 

Schmelzöfen  348,  350. 
Schmelzpunktsapparat  144. 
Schüttelapparat  26. 

Schurrsiebe  17. 

Schwefelsäure,  Darst.  521* 
Schwefelsäurechlorhydrin  174* 
Schweflige  Säure  1 7 1- 
Sechskantsortierer  17,  344. 
Seilbetrieb  477. 

Selbstkostenpreis,  Berechnung  455. 
Semicarbazone  233. 

Separatoren  18. 

Sicherheitsventile  410. 
Sodafabrikation  524. 

Stahlblau  188. 

Steinbrecher  13,  338. 
Sublimiervorrichtungen  110,  112. 
Sulfanilsäure  206. 

Sulfurieren  205. 
Superphosphatdarstellung  539* 

37* 
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Synthesen  291. 

Synthesen  von  Aldehyden  293. 

— von  Ketonen  294. 

— — Ketonsäureestern  und  Dike- 
tonen 296. 

— — Oxyaldehyden  295. 

— — Säuren  297. 

- — nach  Wurtz  und  Fittig  291. 

— — Friedei  und  Kraft  294. 

— — Perkin  299. 

— — Skraup  299. 
Terpenalkohole, Fettsäureester  221. 
Tetrajodphtalsäureanhydrid  200. 
Thermoregulatoren  49. 

Thermostat  48. 

Thonerdekalialaun  179. 

Toluidin,  Überführung  in  Chlor- 
toluol 281. 

Toluidin,  Überführung  in  p-Tolu- 
nitril  282. 

Toluolsulfonamid  241. 
Toluolsulfochlorid  208. 
Toluylsäure  284. 
p-Tolylaldehyd  293. 
Transportbänder  412. 

— gefässe  459. 

— Vorrichtungen  f.  feste  Körper4 1 1 . 

— für  Flüssigkeiten  413. 

— für  Gase  423. 
Triamidoazobenzol  271. 
Trijod-m-kresol  200. 
Triphenylmethan  292. 
Trockenkammern  124,  389,  491. 

— kanäle  491. 

• — mulden  393. 

— schlöte  125. 

— schränke  127. 


Trockentrommeln  125,  389. 
Trocknen  von  festen  Körpern  124. 

— — Flüssigkeiten  128. 

— — Lösungsmitteln  129. 
Trommelmischmaschinen  345. 
Überschwefelsäure  183. 
Umkrystallisieren  Il6,  Il8. 
Vanillin  559. 

Vakuum-Trockenapparate  126,395. 
Vakuum- Verdampfapparate  71, 373. 
Ventilatoren  423. 

Ventile  406. 

Verseifen  246. 

Violett  5-R.  253. 

Walzwerke  13. 

Waschvorrichtungen  106,  107. 
Waschen  von  Ölen  139. 
Wasserleitungen  485. 
Wassersammler  409. 
Wasserstoffsuperoxyd  181. 

Wellen  478. 

Windkessel  416. 

Wismut,  bas,  galluss.  236. 

— nitrat  1 77. 

— oxyjodidgallat  236. 

— salicylat  236. 

— trijodid  163. 

Xylidin,  Trennung  in  s.  Isomere 
251. 

Zahnräder  478. 

Zeichnen,  techn.  49S. 

Zimmtsäure  299. 
Zimmtsäuredibromid  199. 
Zinkchromat  177. 

Zinkgelb,  saures  178. 

Zinnchlorür  164. 

Zinnober  167. 
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Die  Grundzüge 

der  chemischen  Didaktik. 

Eine  Studie  über  das  Studium  der  Chemie 
und  den  Laboratoriumsunterricht. 

Verfasst  von 

Dr.  A.  Wolfrum. 

8.  1903.  Mk.  3. — . 

Diese  Studie  soll  in  ihren  Ausführungen  dreierlei 
Zwecken  dienen.  Sie  soll  erstens  den  Studierenden,  die  den 
Universitätslehrberuf  ergreifen,  eine  Anleitung  für  die  Aus- 
übung ihres  Berufes  und  den  sonstigen  Studierenden  ein 
Ratgeber  sein.  Ferner  soll  der  Unterricht  in  seiner  Ge- 
samtheit auf  einer  derartigen  Grundlage  aufgebaut  werden, 
dass  jeder  Teil  dieses  Lehrgebäudes  objektiver  Betrachtung 
und  Kritik  zugängig  ist.  Die  Studie  soll  daher  eine 
experimentelle  Erschliessung  des  Unterrichtes  anbahnen,  durch 
welche  die  Lehrerfolge  zahlenmässig  oder  sonst  beweiskräftig 
durch  eine  Prüfung  festgestellt  werden.  Als  direktes  Studien- 
moment endlich  soll  eine  didaktische  Begründung  der  tech- 
nischen Chemie  als  Unterrichtsgegenstand  gegeben  werden. 
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Schriften  von  Wilhelm  Ostwald. 

Die  wissenschaftlichen  Grundlagen  der  analyt.  Chemie 

elementar  dargestellt. 

Dritte  vermehrte  Auflage. 

8.  1901.  In  Leinen  geb.  M.  7. — . 

Grundlinien  der  anorganischen  Chemie. 

Mit  122  Textfiguren. 

8.  1900.  In  Leinen  geb.  M.  16.  — ; in  Halbfranz  geb.  M.  18. — . 

Grundriss  der  allgemeinen  Chemie. 

Dritte  umgearbeitete  Auflage. 

Mit  57  Textfiguren. 

8.  1899.  M.  16. — ; in  Leinen  geb.  M.  17.20,  in  Halbfranz  geb.  M.  18.50. 

Hand-  und  Hilfsbuch  zur  Ausführung  physiko- 
chemischer Messungen. 

Zweite  Auflage 

von 

W.  Ostwald  und  R.  Luther 

Mit  319  Figuren  im  Text.  gr.  8.  1902.  In  Leinen  geb.  M.  15. — . 

Lehrbuch  der  allgemeinen  Chemie. 

In  zwei  Bänden. 

Zweiten  Bandes  zweiter  Teil:  Verwandschaftslehre.  Erster  Teil. 

Zweite  umgearbeitete  Auflage,  gr.  8. 

Mit  389Textfiguren.  gr.8.  1902.  M.  29. — ; in  Halbfranz  geb.  M.  32. — . 

Von  den  Bänden  I und  II,  1.  Teil,  die  vergriffen  sind,  befindet 
sich  ein  unveränderter  Neudruck  unter  der  Presse.  Die  Ausgabe 
wird  im  Sommer  1903  zum  alten  Preis  (Bd.  I M.  28. — , in  Halb- 
franz geb.  M.  30.50;  Bd.  II  1.  Teil  M.  34. — , in  Halbfranz  geb. 
M.  36.50)  erfolgen. 

Das  physikalisch-chemische  Institut 
der  Universität  Leipzig 

und  die  Feier  seiner  Eröffnung  am  3.  Januar  1898. 

Mit  2 Tafeln  in  Lichtdruck,  gr.  8.  1898.  M.  2.40. 
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Böttger,  Wilhelm,  Grundriss  der  qualitativen  Analyse  vom  Stand- 
punkte der  Lehre  von  den  Ionen.  Mit  io  Figuren,  3 Tabellen 
und  einer  Spektraltafel,  gr.  8.  1902.  In  Leinen  geb.  M.  7.— . 

Bredig,  Georg,  Anorganische  Fermente.  Darstellung  kolloidaler 
Metalle  auf  elektrischem  Wege  und  Untersuchung  ihrer  kata- 
lytischen Eigenschaften.  Kontaktchemische  Studie.  (Eine  neue 
Auflage  erscheint  im  Herbst  1903.) 

Briefwechsel  zwischen  J.  Berzelius  und  F.  Wöhler.  im  Auf- 
träge der  König!.  Gesellschaft  der  Wissenschaften  zu  Göttingen 
mit  einem  Kommentar  von  J.  von  Braun  herausgegeben  von 
O.  Wallach.  Zwei  Bände.  Mit  den  Bildnissen  Berzelius’ 
und  Wöhlers.  gr.  8.  1901.  M.  40.— ; in  Halbfranz  geb.  M.  46. — . 

Cohen,  Ernst,  Jacobus  Henricus  van  ’t  Hoff.  Mit  einem  Porträt  von 
J.  H.  van’t  Hoff  in  Heliogravüre  und  einer  Bibliographie, 
gr.  8.  1899.  M.  1.60. 

Cohen,  Ernst,  Vorträge  für  Ärzte  über  Physikalische  Chemie. 
Mit  49  Figuren  im  Text.  gr.  8.  1901. 

M.  8. — ; in  Leinen  geb.  M.  9. — . 

Cohen,  Ernst,  Studien  zur  chemischen  Dynamik  nach  J.  H.  v an ’t 
Hoff ’s  litudes  de  dynamique  chimique.  Mit  einem  Vorwort 
von  J.  H.  v an’t  H o f f und  49  Fig.  im  Text.  gr.  8.  1896.  M.  6. — . 

Dannemann,  Friedrich,  Grundriss  einer  Geschichte  der  Natur- 
wissenschaften, zugleich  eine  Einführung  in  das  Studium  der 
grundlegenden  naturwissenschaftlichen  Litteratur.  2 Bände. 

I.  Band:  Erläuterte  Abschnitte  aus  den  Werken  hervor- 

ragender Naturforscher  aller  Völker  und  Zeiten.  Zweite  ver- 
mehrte Auflage.  Mit  57  Abbildungen  zum  grössten  Teil  in 
Wiedergabe  nach  den  Originalwerken  und  einer  Spektraltafel, 
gr.  8.  1902.  M.  8. — ; in  Leinen  geb.  M.  9. — 

II.  Band:  Die  Entwicklung  der  Naturwissenschaften.  Mit 

76  Abbildungen  zum  grössten  Teil  in  Wiedergabe  nach  den 
Originalwerken  und  einer  Spektraltafel,  gr.  8.  1898. 

M.  9. — ; in  Leinen  geb.  M.  10.50. 
(Die  zweite  Auflage  des  II.  Bandes  erscheint  im  Herbst  1903.) 

Deventer,  Ch.  M.  van,  Physikalische  Chemie  für  Anfänger.  Mit 
einem  Vorwort  von  J.  FI.  van’t  Floff.  Zweite  Auflage 
besorgt  von  Ern  st  C oben.  kl.  8.  1901.  In  Leinen  geb.  M.  4. — . 

Doelter,  C.,  Allgemeine  chemische  Mineralogie.  Mit  14  Figuren 
im  Text.  gr.  8.  1890.  M.  7. — ; in  Leinen  geb.  M.  7.75. 

Gerland,  E.,  und  F.  Traumüller,  Geschichte  der  physikalischen 
Experimentierkunst.  Mit  425  Abbildungen  zum  grössten  Teil 
in  Wiedergabe  nach  den  Originalwerken,  gr.  8.  1899. 

Geh.  M.  14. — ; in  Halbfranz  geb.  M.  17. — . 
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Gibbs,  J.  Willard,  Thermodynamische  Studien.  Unter  Mitwirkung 
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Mit  21  Abbildungen  im  Text.  gr.  8.  1902. 

M.  9. — ; in  Leinen  geb.  M.  10. — . 

Hoff,  J.  H.  van’t,  Vorlesungen  über  Bildung  und  Spaltung  von 
Doppelsalzen.  Deutsch  bearbeitet  von  Theodor  Paul.  Mit 
54  Figuren  im  Text.  gr.  8.  1897. 

M.  3. — ; in  Leinen  geb.  M.  3.50. 
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Vorwort  von  J.  H.  van’t  Hoff.  Mit  15  Holzschnitten,  gr.  8. 
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Lehmann,  0.,  Physikalische  Technik,  speziell  Anleitung  zur  Selbst- 
anfertigung physikalischer  Apparate.  Mit  882  Holzschnitten 
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M.  8. — ; in  Halbfranz  geb.  M.  9.75. 

Lehmann,  0.,  Die  Krystallanalyse  oder  die  chemische  Analyse 
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Vortrag,  gehalten  in  der  72.  Versammlung  Deutscher  Natur- 
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H.  v.  Helmholtz,  im  Alter. 

Bel  Bezug  der  ganzen  Serie  tritt 

M.  1.20  für  je 


W.  Hittorf. 

J.  H.  van’t  Hoff. 

Aug.  Horstmann. 

Herrn.  Kopp. 

Hans  Landolt. 

Ernst  Mach. 

W.  Ramsay. 

Franq.-Mar.  Raoult. 

Jerem.  Benj.  Richter. 

Carl  Wilh.  Scheele. 

F.  Wühler. 

e Ermässigung  des  Preises  auf 
Bild  ein. 
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